Si anisotropic etching and nanostructured surface formation using high density plasma by Fischer, Clovis
  
 
 
 
UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS 
Faculdade de Engenharia Elétrica e de Computação 
Departamento de Semicondutores, Instrumentação e 
Fotônica 
 
 
 
 
CORROSÃO ANISOTRÓPICA E FORMAÇÃO DE SUPERFÍCIE 
NANOESTRUTURADA DE Si UTILIZANDO PLASMA DE ALTA 
DENSIDADE 
 
 
CLÓVIS FISCHER 
 
 
 
Tese apresentada à  
Faculdade de Engenharia Elétrica e de Computação da 
Universidade Estadual de Campinas 
para obtenção de título de 
Doutor em Engenharia Elétrica 
 
 
Orientador:  Prof. Dr. Jacobus Willibrordus Swart 
Co-Orientador: Prof. Dr. Stanislav A. Moshkalev 
 
 
Banca Examinadora: 
Prof. Dr. José Alexandre Diniz 
Prof. Dr. Peter Jürgen Tatsch 
Prof. Dr. Antônio Carlos Seabra 
Prof. Dr. Marcos Massi 
 
 
Campinas 
Julho de 2009 

 ii
 
 
 
 
 
 
 
 
 
FICHA  CATALOGRÁFICA  ELABORADA  PELA  
  BIBLIOTECA  DA  ÁREA  DE  ENGENHARIA  E  ARQUITETURA  -  BAE  -  UNICAMP 
 
 
 
 
    F522c 
 
Fischer, Clóvis 
     Corrosão anisotrópica e formação de superfície 
nanoestruturada de Si utilizando plasma de alta 
densidade / Clóvis Fischer. --Campinas, SP: [s.n.], 2009. 
 
     Orientadores: Jacobus Willibrordus Swart, Stanislav 
A. Moshkalev. 
     Tese de Doutorado - Universidade Estadual de 
Campinas, Faculdade de Engenharia Elétrica e de 
Computação. 
 
     1. Silício.  2. Microeletrônica.  3. Detectores.  4. 
Corrosão.  I. Swart, Jacobus Willibrordus.  II. 
Moshkalev, Stanislav A..  III. Universidade Estadual de 
Campinas. Faculdade de Engenharia Elétrica e de 
Computação.  IV. Título. 
 
 
Título em Inglês: Si anisotropic etching and nanostructured surface formation 
using high density plasma 
Palavras-chave em Inglês: Silicon, Microelectronics, Sensors, Corrosion 
Área de concentração: Eletrônica, Optoeletrônica e Microeletrônica 
Titulação: Doutor em Engenharia Elétrica 
Banca examinadora: José Alexandre Diniz, Peter Jürgen Tatsch, Antônio Carlos 
Seabra, Marcos Massi 
Data da defesa: 29/07/2009 
Programa de Pós Graduação: Engenharia Elétrica 
 
 iii
 
 
 
 
 
 
 
 
 v 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Dedico este trabalho a toda a minha família, 
em especial aos meus pais Emílio e Dirce,  
irmãos Carlos e Célia, 
minha querida esposa, Magda, 
e meu querido filho, Gabriel. 
 
 vii
 
AGRADECIMENTOS 
 
 
 
Agradeço acima de tudo a DEUS por toda a sustentação que me foi dada não só durante 
este trabalho mas por toda a minha existência. 
 
 Ao prof. Dr. Jacobus W. Swart pela oportunidade, pela orientação, pelas valiosas 
sugestões e por toda a atenção que me foi oferecida para realização deste trabalho. 
 
 Ao prof. Dr. Stanislav A. Moshkalev pela motivação, pela orientação, apoio, sugestões, 
pela confiança em mim depositada.  
 
 Aos amigos, o doutorando Alcinei Nunes Moura  pelas valiosas tardes de trabalho em 
conjunto,  por toda a experiência que me passou e pela confecção do sistema de chaveamento 
automático de gases para o processo tipo BOSCH,  ao Dr. André Mascia Daltrini pelas sugestões 
a mim oferecidas no início dos trabalhos com plasma ICP e ao químico Alexander Flacker por 
todo apoio oferecido durante a execução deste trabalho. 
 
À toda equipe do Laboratório de Óptica do IFGW - UNICAMP , em particular à  
profa. Dra. Lucila H. D. Cescato, aos doutorandos Jacson W. Menezes, Luis D'Ávila, Luis E. G. 
Rivera, e  ao técnico Teroslau R. Peralis,  pelo apoio oferecido nas microscopias SEM. e na 
caracterização óptica dos materiais nanoestruturados. 
 
 À Dra Carla Veríssimo, ao Dr. Alfredo Rodrigues Vaz e ao Dr. Rogério Gelamo  
do Grupo de Nanotecnologia do CCS, um especialíssimo agradecimento. Obrigado por todo 
apoio nas microscopias FEG-SEM e nas contribuições nas pulblicações. 
 
 
 viii
 
 
 
 Ao Laboratório de Pesquisa de Dispositivos - LPD do IFGW - UNICAMP, em especial a 
Antônio A. G. von Zuben. 
 
 À toda equipe do Centro de Componente Semicondutores - CCS da UNICAMP, em 
especial ao Prof. Dr. Newton Frateschi  e ao Prof. Dr. José Alexandre Diniz por todo apoio e 
dedicação.  
 
E finalmente, a todos que direta ou indiretamente participaram para que este trabalho se 
realizasse. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 ix
 
 
 
RESUMO 
 
 
 
Este trabalho explora a implementação, caracterização e aplicações do processo tipo 
BOSCH para corrosão de silício em larga escala (bulk silicon etching ou bulk silicon 
micromachining) utilizando plasma de alta densidade produzido por acoplamento indutivo 
(ICP). Este processo de corrosão é caracterizado por proporcionar alta anisotropia e é realizado 
alternando-se etapas de corrosão, empregando-se  mistura gasosa de SF6 e Ar, e de passivação, 
empregando-se  mistura gasosa de C4F8 e Ar. São empregadas máscaras metálicas de Ni-P 
crescidas sobre substrato de silício por processo autocatalítico, as quais apresentam alta 
seletividade, possibilitando a aplicação em processos de longa duração proporcionando assim 
corrosões profundas. As dificuldades de implementação deste processo são discutidas sendo 
apresentada uma sequência de passos para implementá-lo, envolvendo estudos dos processos 
de corrosão com plasma de SF6 + Ar e de deposição de polímero tipo fluorocarbono com 
plasma de C4F8 + Ar. Uma vez obtido um processo tipo BOSCH, vários experimentos foram 
realizados no sentido de se otimizar a anisotropia e as taxas de corrosão, sendo discutidos os 
efeitos com relação aos perfís de corrosão, resultando em taxas de corrosão médias em torno de 
1,5 µm/min e paredes verticais. Como aplicações deste processo de corrosão, foram 
desenvolvidas (1) membranas para sensores de pressão e (2) fabricação de superfícies 
nanoestruturadas tipo nanopilares e nanocones. As superfícies tipo nanocones são 
caracterizadas por serem altamente absorvedoras de luz ("silício negro") com reflectância 
difusa mínima de 0,91% para λ = 783 nm,  sendo de grande interesse para conversão 
fotovoltaica. 
 
 
 
 xi
 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
 
 This work explores the implementation, characterization and applications of BOSCH type 
process for bulk silicon etching (or bulk silicon micromachining) using inductively coupled high 
density plasma  (ICP).  This etching process is characterized by its high anisotropy  and is 
performed by alternating etching steps, employing SF6 + Ar gas mixture, and passivation steps, 
employing C4F8 + Ar gas mixture.  Ni-P metallic masks grown by electroless over silicon 
substrate were employed, showing high selectivity and thus allowing for long  process times for 
deep etching. The difficulties of process implementation are discussed  and a method to 
implement it is shown, comprising plasma etching with SF6 + Ar and fluorocarbon polimer 
deposition with C4F8 + Ar plasma. With a BOSCH type process developed, some experiments 
were performed aiming to optimize the anisotropy and the etch rate, the effect of process 
parameters on etching profiles was discussed. Medium etching rates of about 1.5 µm/min and 
vertical walls were achieved. The applications of this process include: (1) fabrication of a 
pressure sensor membrane and (2) fabrication of nanostructured silicon surfaces like nanopillars 
and nanocones. The nanocones surfaces are characterized by  high light absorption ("black 
silicon") presenting minimum diffuse relectance of 0.91%  at  λ = 783 nm,  being potentially of 
great interest for photovoltaic convertion. 
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CAPÍTULO 1 
 
INTRODUÇÃO 
 
 
 
 1.1. Tecnologia MEMS. 
 
 Entre os diversos tipos de dispositivos semicondutores, o presente trabalho aborda o 
grupo de dispositivos classificados como Sistemas Micro-Eletromecânicos, ou MEMS, onde o 
silício é empregado tanto como matéria constituinte dos circuitos semicondutores como matéria-
prima para partes mecânicas e sensoriais, integrando partes eletrônicas e mecânicas em um único 
substrato, sendo exploradas técnicas de microfabricação voltadas para esta tecnologia. 
 
 A tecnologia MEMS (em inglês  Microelectromechanical Systems), sigla esta proposta em 
1989, segundo N. Maluf em [1.1], corresponde simultaneamente a: 
 
►  Um Conjunto de Ferramentas: conjunto de técnicas e processos para projetar  
         e criar sistemas miniaturizados; 
►  Produto Físico: Produto geralmente especializado e único com uma aplicação 
         final específica; 
►  Metodologia: uma maneira de realizar elementos, os quais reúnem funções de 
         sensoriamento, atuação, computação e comunicação, para localmente controlar 
         parâmetros físicos em uma escala micrométrica. 
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 As listas a seguir exemplificam algumas aplicações desta tecnologia [1.1]. 
 
►Aplicações Biomédicas: 
● Sensores biomédicos invasivos e não-invasivos; 
● Instrumentos analíticos biomédicos em miniatura; 
● Sistemas de apoio cardíaco (marcapassos, cateters); 
● Sistemas para ministrar drogas (insulina, anestésicos); 
● Controle de doenças neurológicas; 
 
►Aplicações Automotivas: 
● Controle de motores; 
● Segurança em veículos, sistemas de frenagem e sistemas de suspensão; 
 
►Aplicações em Telecomunicações,  Informática e Laser: 
● Componentes para fibras ópticas; 
● Sistemas para armazenamento de dados; 
● Processamento eletromecânico de sinais; 
● Sistemas para projeção de imagens com micro-espelhos móveis; 
● Cabeças para impressoras a jato de tinta; 
● Sensores de movimento para jogos; 
 
►Aplicações Militares e para Segurança: 
● Sistemas inerciais para orientação de mísseis; 
● Sensores para monitoração e segurança de ambientes; 
● Componentes micro-optomecânicos para sistemas de identificação; 
● Sistemas para visão e display noturnos; 
● Sistemas microfluídicos para controle de combustíveis; 
● Sistemas microfluídicos para detecção de ameaças bioquímicas; 
● Sistemas para armazenamento de dados; 
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 E como exemplo de dispositivos: 
 
● Sensores de pressão tipos membrana; 
● Sensores de fluxo; 
● Acelerômetros; 
● Giroscópios; 
● Sensores de radiação (Infravermelho); 
● Sensores para gases; 
● Microfones; 
● Microespelhos móveis; 
● Microválvulas; 
● Micromotores e microacionadores tipo Comb-Drive; 
● Ressonadores para aplicações em radiofreqüência. 
 
 
 Na pesquisa realizada pela empresa YOLE Développement [1.2] e apresentada no início 
de 2008, são mostradas as tendências para o mercado da tecnologia MEMS para o período de 
2007 a 2010, onde observa-se a projeção em termos de valores na Figura  1.1., e em termos de 
quantidades na Figura 1.2. de acordo com Eloy [1.3]. Embora as aplicações com MEMS sejam 
impulsionadas pelo mercado automobilístico, existe uma tendência de crescimento para o 
mercado de consumo, como telefonia celular e jogos, entre outros. 
 
 Em termos de valores em US$, prevê-se um crescimento de US$ 7,1 bilhões em 2007 para 
US$ 7,8 bilhões para 2008 podendo chegar perto de US$ 14 bilhões em 2012, sendo esperado um 
crescimento de 50 % para RF-MEMS, seguido por microfluídica para injeção de medicamentos 
(42 %), microfones (32 %),  microfluídica com aplicação em diagnósticos (23 %), microagulhas 
(22 %) e microbolômetros (20 %). 
 
Esta tendência de crescimento para este setor e por ser um tema para futuros 
desenvolvimentos e aplicações de interesse nacional justificam a motivação para os estudos 
envolvidos no presente trabalho. 
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Figura  1.1. Previsão do Mercado para MEMS de 2007 até 2012 em milhões de US$. 
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       Cabeças p/ Impressoras a Jato de Tinta 
Figura  1.2. Previsão do Mercado para MEMS de 2007 até 2012 em millhões de unidades. 
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 1.2. Exemplo de Dispositivo MEMS: Sensor de Pressão. 
 
 A Figura 1.3. ilustra um sensor de pressão em silício desenvolvido em conjunto na FEEC 
e no CCS da UNICAMP [1.4.], o qual emprega o efeito piezorresistivo em resistores localizados 
em posições onde ocorre máxima deformação em uma membrana, a qual sofre deflexão ao ser 
aplicada uma diferença de pressão entre as faces. Nesta figura, está indicada a membrana de 
silício a qual foi obtida por meio de corrosão anisotrópica úmida. 
 
 
 
 
Figura  1.3. Sensor de Pressão baseado em efeito piezorresistivo (corte) [1.4.]. 
 
 
 
 As técnicas de microfabricação empregadas são muito semelhantes às empregadas na 
fabricação de circuitos integrados, porém com padrões de maiores dimensões, sendo que algumas 
técnicas como corrosão profunda por plasma, corrosão anisotrópica úmida, corrosão sacrificial e 
soldagem anódica "emergiram" dentro da comunidade de aplicações em MEMS [1.1]. 
 
 
 
Membrana para o Sensor de Pressão 
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 1.3. Processos básicos empregados na tecnologia MEMS. 
 
 O substrato mais amplamente utilizado para fabricação de dispositivos MEMS é o silício 
monocristalino, disponível no mercado na forma de lâminas circulares. Estas lâminas passam por 
diversas etapas de fabricação envolvendo processos de limpeza, de deposição e de corrosão tanto 
do silício da lâmina como dos materiais depositados sobre esta. 
 
No caso de deposição, pode-se citar como exemplo, deposição de camadas uniformes de 
materiais como silício monocristalino (epitaxial), silício policristalino, silício amorfo, metais, 
isolantes ou polímeros. Existem diversas técnicas para estes processos de deposição, como por 
exemplo epitaxia, sputtering, evaporação, Deposição Química em Fase Vapor (CVD), as quais 
estão resumidas na Tabela 1.1. [1.1.]   
   
Tabela 1.1. Processos básicos de deposição empregados em tecnologia MEMS [1.1.]. 
Material Processos 
Silício Monocristalino Epitaxia 
Silício Policristalino e amorfo CVD 
Metais Evaporação, Sputtering 
Isolantes CVD, Sputtering, Spinner 
 
 
 
 Para remoção seletiva dos materiais depositados são empregadas etapas de fotolitografia, 
onde padrões são transferidos por meio de fotorresiste, máscara e exposição à luz ultravioleta,  e 
a seguir, processos de corrosão que podem ser corrosão seca, corrosão a vapor ou corrosão 
úmida. Para o caso de corrosão do silício da lâmina, também existem processos de corrosão seca, 
corrosão a vapor e corrosão úmida. Quatro parâmetros são de fundamental importância nos 
processos de corrosão: taxa de corrosão, seletividade,  isotropia/anisotropia e qualidade da 
superfície corroída. 
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 1.4.  Processo de Corrosão de Silício em  Larga Escala e Processo BOSCH. 
 
 Para o caso de se desejar confeccionar partes móveis utilizando-se o silício da própria 
lâmina, configurando assim o emprego deste como material mecânico, deve-se utilizar processos 
de corrosão onde um volume grande de silício deve ser removido. Na ref. [1.5] de 1982, K. E. 
Petersen  trata com bastante propriedade este tipo de tecnologia para a época, onde várias 
aplicações com silício e tecnologias de corrosão são apresentadas, sendo considerada um marco 
de referência no tempo para as aplicações mecânicas do silício,  ressurgindo em 1998, juntamente 
com G. T. A. Kovacs e N. I. Maluf, onde são ampliadas as técnicas de corrosão de larga escala 
em silício [1.6]. Na literatura, esta categoria de processo de corrosão é referenciada em inglês 
como Bulk Silicon Etching ou Bulk Silicon Micromachining, sendo neste trabalho tratada como 
Corrosão de Silício em Larga Escala. Os objetivos deste tipo de corrosão são, por exemplo, 
formação de canais, formação de membranas e liberação de estruturas suspensas, como ilustrado 
na Figura 1.4., sendo estes processos de corrosão profunda de silício frequentemente 
referenciados na literatura pela sigla DRIE (Deep Reactive Ion Etching  ou  Corrosão Reativa por 
Íons Profunda), uma categoria de processos de corrosão de silício por plasma. 
 
 
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
Figura  1.4.  Ilustrações de estruturas obtidas por meio de Corrosão de Silício em Larga Escala. 
(a) Membrana de SixNy suspensa, obtida por corrosão úmida em KOH [1.4.]. 
(b) Mola elaborada em Si por DRIE [1.5.]. 
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 As técnicas de corrosão de silício por DRIE (com plasma) convencionais denominadas de 
modo misto, ou seja, empregando mistura de gases, necessitam de temperaturas criogênicas para 
o substrato, introduzindo tensões térmicas indesejáveis, surgindo como alternativa o Processo 
BOSCH, desenvolvido e patenteado nos EUA em 1996, em nome da empresa alemã ROBERT 
BOSCH por Laërmer e Schillp  [1.7., 1.8.], o qual possibilita corrosões com alta anisotropia e 
processadas em temperatura ambiente, e que será descrito em maiores detalhes no Capítulo 2 
[1.9.].  
 
 As técnicas de corrosão por plasma apresentam como principais vantagens a substituição 
de grande consumo de produtos químicos, melhor controle do processo e permitem a fabricação 
de estruturas com menores dimensões e maiores razões de aspecto. 
 
 
1.5. Formação de Superfícies Nanoestruturadas em Silício com Alta Razão de 
Aspecto. 
 
 Uma outra aplicação dos processos de corrosão profunda em silício, onde se inclui o 
processo BOSCH, é a de formação de superfícies nanoestruturadas de silício e em particular a 
formação de silício negro. Estas superfícies são caracterizadas por formações tipo pilares, cones 
ou outras geometrias variadas, as quais possuem uma alta razão de aspecto e uma grande 
densidade, o que provoca um efeito de alta absorção de luz. Estas superfícies encontram 
aplicações no aumento de eficiência em conversão fotovoltaica e aplicações em sistemas 
microfluídicos em microanálise química [5.4. a 5.7.]. Nos artigos analisados, encontrou-se 
processos de micromascaramento metálico para cobertura de grandes áreas baseado em filmes Ni 
com espessura de 50 nm, sobre filme de SiO2 com espessura de 20 nm, para indução de formação 
das nanoestruturas [5.7.], porém com formação de estruturas bastante irregulares como resultado 
final.  Em [5.1.] foi empregada a técnica de mascaramento por nanopartículas de ouro, porém a 
formação das estruturas foi obtida por processo de corrosão úmida. Já em [5.4.], a obtenção da 
superfície nanoestruturada foi por meio de processo de corrosão tipo DRIE criogênico, resultando 
em estruturas com alguns microns de altura. Em [5.6.] foi empregado o processo tipo BOSCH e 
as estruturas obtidas são de 2,3 µm de altura com largura de 320 nm. 
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1.6. Objetivos  da Tese. 
 
 Esta tese tem como objetivos a implementação e caracterização do processo tipo BOSCH 
para corrosão de silício e a aplicação deste na formação de membranas para sensores de pressão e 
na formação de superfícies nanoestruturadas de silício (silício negro). 
 
 Com relação aos desafios envolvendo o tema tais como controle de perfil de corrosão, 
qualidade das superfícies corroídas e taxas de corrosão, concluiu-se dos estudos da literatura que 
existe uma grande variação dos parâmetros do processo, os quais dependem do equipamento 
utilizado, ou seja, implementar o processo tipo BOSCH não é apenas empregar uma determinada 
receita [2.9. a 2.12., 2.18. a 2.28.]. Para tanto, foi desenvolvido um método com uma sequência 
de passos para a implementação deste processo. 
 
 O processo tipo BOSCH por si só é um assunto bastante explorado na literatura [2.9. a 
2.12., 2.18. a 2.28.], dando pouco espaço para inovações significativas, inclusive pelo fato de 
empregar-se, neste trabalho, os mesmos gases e a mesma técnica de plasma dos trabalhos 
analisados. Ficam para as aplicações deste processo, a contribuição mais significativa deste 
trabalho. 
 
 A aplicação do processo tipo BOSCH para a elaboração da membrana para o sensor de 
pressão surgiu como uma alternativa ao processo úmido de corrosão anisotrópica de silício, em 
função das dimensões envolvidas no dispositivo a ser implementado e deste dispositivo já ter sido 
previamente processado, contendo os  circuitos eletrônicos na face oposta à da abertura da 
cavidade da membrana, sendo a relevância desta aplicação a disponibilização deste processo para 
a comunidade para elaboração de estruturas mecânicas por pós-processamento. 
 
 A contribuição considerada mais relevante corresponde à formação de superfícies 
nanoestruturadas em silício, onde será explorada uma técnica de mascaramento e de formação 
destas estruturas,  com características em ângulo ainda não encontradas na literatura. 
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 1.7. Organização da Tese. 
 
 O Capítulo 1 trata da introdução geral sobre a tecnologia MEMS. O Capítulo 2 descreve 
detalhes com relação aos processos de corrosão de silício, processos de corrosão por plasma, o 
processo BOSCH e a descrição do equipamento empregado neste trabalho. No Capítulo 3 estão 
descritas as etapas e detalhes relacionados com a  preparação das amostras para o 
desenvolvimento e aplicações da técnica de corrosão proposta. O Capítulo 4 trata da 
implementação do processo tipo BOSCH no equipamento, juntamente com resultados obtidos e 
discussões. O Capítulo 5 apresenta aplicações para este processo de corrosão: (a) formação de 
membrana de um sensor de pressão e (b) formação de silício negro. O Capítulo 6 encerra o 
trabalho com as conclusões e perspectivas de novos trabalhos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 11 
 
CAPÍTULO 2 
 
PROCESSO BOSCH PARA CORROSÃO DE SILÍCIO 
APLICADA EM MEMS. 
 
 
 
 Neste capítulo serão apresentados os conceitos fundamentais de corrosão em larga escala 
de silício, envolvendo os tipos de substratos disponíveis para o experimento, uma discussão 
qualitativa de diversas técnicas de corrosão de silício, processos úmidos e de fase vapor, 
processos de corrosão por plasma, configurações de reatores de placas paralelas (Corrosão por 
Plasma e RIE), reatores de plasma de alta densidade, em particular os reatores ICP, o qual foi  
empregado no desenvolvimento experimental deste trabalho,  e o processo BOSCH de corrosão 
anisotrópica profunda. 
 
 
 2.1. Substratos de Silício. 
 
 O silício monocristalino, disponível comumente no mercado na forma de lâminas 
circulares,  é um material que apresenta amplas aplicações na fabricação de dispositivos e de 
circuitos integrados.  
 
 Existem várias opções de lâminas de silício monocristalino disponíveis no mercado, 
destacando-se entre elas as com dopagem n ou p, e orientação cristalina <100> ou <111>, sendo 
que os substratos empregados neste trabalho são do tipo n, baixa dopagem e orientação cristalina 
<100> . 
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 2.2.   Processos de Corrosão de Silício em Larga Escala empregados em MEMS. 
 
 O propósito dos processos de corrosão de silício em larga escala é a remoção seletiva de 
quantidades significativas de silício do substrato para assim formar estruturas móveis e fixas, 
barras suspensas de silício ou de outros materiais, membranas em um dos lados da lâmina, para 
produzir uma variedade de trincheiras, buracos e perfurações, ou ainda outras estruturas com 
formas variadas. O processo de corrosão deve ser compatível com as estruturas e os circuitos já 
presentes na pastilha a ser processada, apesar de requerer a aplicação de reagentes químicos 
bastante agressivos. Este fato tem possibilitado que processos de corrosão em larga escala sejam 
compatíveis com circuitos CMOS, permitindo a integração de circuitos eletrônicos com as 
estruturas com funções elétricas ou de  micromecanismos em uma mesma pastilha [1.6.]. 
 
Estes processos de corrosão são diferenciados pela fase dos reagentes: líquida (ou 
corrosivos úmidos, normalmente soluções aquosas), vapor e plasma (sendo os dois últimos 
classificados como processos secos). Os mecanismos de reação, as taxas de corrosão, os produtos 
químicos e o comportamento físico quanto à difusão dos reagentes destes três modos de corrosão 
são bastante diferentes bem como os equipamentos associados e evidentemente os custos iniciais, 
custos de operação e custos de manutenção. A Tabela 2.1. apresenta diversos processos de 
corrosão e algumas de suas características principais [1.6.]. 
 
 
2.3.   Corrosões de Silício por Processos Úmidos e em Fase Vapor. 
 
 A corrosão úmida consiste em imergir o substrato a ser processado em uma solução 
química aquecida a uma temperatura específica, como ilustrado na Figura 2.1. Neste processo 
ocorrem reações químicas na corrosão das regiões expostas do substrato, cujos subprodutos 
contém compostos solúveis de silício, para assim resultar nas cavidades desejadas. As regiões 
onde não se deseja corroer são protegidas por máscaras, onde surge o problema da seletividade 
do agente corrosivo, a composição química da máscara e o silício. 
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Tabela 2.1.  Exemplos e comparação de processos de corrosão de Si em larga escala [1.6.]. 
 
HNA 
(HF + 
HNO3 + 
Ácido 
Acético ) 
Alcalino 
- OH EDP TMAH XeF2 
Plasma 
Etching 
 
SF6 
DRIE 
Tipo de 
Corrosão úmida úmida úmida úmida 
seca 
(vapor) seca seca 
Anisotropia não sim sim sim não varia sim 
Disponibilidade limitada comum comum comum moderada moderada limitada 
Taxa de 
Corrosão 
( µm / min ) 
1 a 3 1 a 2 0.02 a 1 ~1 1 a 3 ~1 >1 
Rugosidade baixa baixa baixa variável alta variável baixa 
Corrosão de 
Si3N4 
baixa baixa baixa 1 a 10 
nm/min ? baixa baixa 
Corrosão de 
SiO2 
10 a 30 
nm/min 
1 a 10 
nm/min 
1 a 80 
nm/min 
~1 
nm/min baixa baixa baixa 
Seletividade 
ao Al não não não sim sim sim sim 
Seletividade  
ao Au provável sim sim sim sim sim sim 
Dopagem p++  
como Barreira  
de Corrosão 
não 
(dopagem 
n reduz 
velocidade) 
sim sim sim não 
não 
(alguns 
dopantes 
atuam 
como) 
não 
Parada de  
Corrosão 
Eletroquímica 
? sim sim sim não não não 
Compatibilidade 
CMOS não não  sim sim sim sim sim 
Custo 
 
baixo baixo moderado moderado moderado alto alto 
Eliminação de 
resíduos 
 
baixa fácil difícil moderada sem informação 
sem 
informação 
sem 
informação 
Seguraça 
 
moderada moderada baixa alta moderada alta alta 
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Figura 2.1.  Ilustração de um processo de corrosão úmida. 
 
 Considerando-se a geometria dos resultados de processos de corrosão úmida, estas podem 
ser classificadas como: 
 
● ISOTRÓPICA →   taxas de corrosão iguais em todas as direções do substrato  
 
● ANISOTRÓPICA →   taxas de corrosão dependente dos planos cristalinos 
       (para o caso de lâminas de silício monocristalino) 
 
 
O exemplo mais comum de corrosão isotrópica úmida de silício é o que emprega a 
mistura de ácido fluorídrico (HF), ácido nítrico (HNO3) e ácido acético (CH3COOH). Uma 
mistura de  250 ml de HF, 500 ml de HNO3 e de 800ml de CH3COOH produz taxas de corrosão 
de  4 a 20 µm/min   em temperatura ambiente [1.6.], sendo o resultado final deste tipo de 
corrosão ilustrado na Figura 2.2.(a), onde  hL = hP .  
 
H2O 
(refrig.) 
H2O 
(refrig.) 
Condensador 
Recipiente 
com solução 
corrosiva 
Lâmina de Si 
Unidade de 
aquecimento 
Termômetro 
 15 
Como exemplo de corrosão anisotrópica úmida de silício é a que emprega solução aquosa 
aquecida de KOH, resultando numa taxa de corrosão para o plano cristalino (100) maior do que a 
para o plano cristalino (111). Uma solução aquosa com 20 % em peso de  KOH com temperatura 
de  80 oC  produz uma taxa de corrosão de  1,43 µm/min  para o plano cristalino (100) do silício 
[2.1.].  O resultado final desta corrosão está ilustrado na Figura 2.2.(b). 
 
 
 
 
 
 
 
(a) 
 
 
 
 
 
 
 
(b) 
 
Figura 2.2. Ilustração de corrosões úmidas de silício monocristalino.  
(a) Corrosão Isotrópica e  (b) Corrosão Anisotrópica (com KOH por exemplo). 
 
 Corrosão úmida é de um modo geral simples, utilizando reagentes e equipamentos de 
baixo e médio custo, requer poucas habilidades e permite processar grandes lotes de lâminas 
simultaneamente. Porém, possui algumas desvantagens, como por exemplo, problemas com 
reprodutibilidade devido ao fluxo irregular do líquido, formação de bolhas, além de requerer 
armazenamento, manipulação e descarte de grandes quantidades de material tóxico e corrosivo 
[2.3.]. 
b
a
Si 
hL  
(= hP) 
hP 
Mascara para 
Corrosão 
b 
a
54,74ο 
hL 
[111] 
(100) 
Mascara para 
Corrosão 
hP 
Si 
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 A corrosão em fase vapor [1.6.] é exemplificada neste trabalho com o  processo de 
corrosão empregando  XeF2, o qual reage com o silício segundo a reação: 
 
2XeF2  +  Si   →   2Xe  +  SiF4 
 
sendo o SiF4 é um composto volátil. A corrosão obtida é do tipo isotrópica, como ilustrado na  
Figura 2.2. (a),  e com taxas de  1 a 3 µm/min,  podendo em alguns casos chegar até 40 µm/min  
[1.6.]. Estes processos são conduzidos em câmaras especiais devido à formação de gases tóxicos. 
 
 
 2.4. Processo de Corrosão de Silício por Plasma. 
 
 O processo de corrosão seca de silício mais comum é o Processo de Corrosão por Plasma. 
A principal razão para o desenvolvimento de técnicas de processos químicos estimulados (ou 
enriquecidos) por plasma e a expansão do seu uso sobre os processos úmidos é a habilidade de 
obter-se bom controle do processo para obter as formas das áreas corroídas . Um processo de 
corrosão por plasma deve satisfazer uma série de requisitos, entre eles [2.2.]: 
 
● Alta seletividade entre o material a ser corroído e a máscara; 
● Controle do perfil corroído através do controle da anisotropia da corrosão; 
● Altas taxas de corrosão; 
● Uniformidade da corrosão pela área do substrato; 
● Mínimos danos no material do substrato; 
● Superfície sem resíduos após a corrosão. 
 
 O conceito básico de corrosão por plasma consiste em produzir-se uma descarga elétrica 
luminosa em gases relativamente inertes, produzindo espécies  reativas (átomos, radicais e íons). 
O gás para corrosão é selecionado de modo a gerar espécies as quais reagem quimicamente com 
o material a ser corroído, e cujos produtos destas reações sejam voláteis, ou também para gerar 
íons, os quais são acelerados por campos elétricos contra a superfície a ser corroída.  
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Para tanto, os processos de corrosão por plasma empregam câmaras equipadas com 
sistemas para vácuo para estabelecer-se baixas pressões de operação, renovação dos gases e a 
remoção dos produtos das reações, são alimentadas com fluxos controlados de gases e estes são 
ionizados por meio de descargas elétricas obtidas por geradores de radiofrequência (RF) com 
potência variável, geradores de microondas ou em alguns casos por meio de  geradores de 
corrente constante (CC).   
 
 Os processos que ocorrem durante a corrosão por plasma podem ser agrupados em quatro 
categorias, que estão ilustradas na Figura 2.3.  [2.2. e 2.5.]: 
 
● Processos Químicos - Volatilização química; 
● Processos Físicos - Bombardeamento Iônico (sputtering ou ion milling); 
● Reação Química Estimulada por Íons; 
● Reação Química Estimulada por Íons / com  a Presença de Inibidor. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
   
 
Figura 2.3.  Processos possíveis para corrosão por plasma [2.2. e 2.5.]. 
Ion  
      + 
Inibidor 
Ion  
      + 
Reagente 
neutro 
Produto 
Volátil 
(a) Processos Químicos (b) Processos Físicos 
(c) Reação Química Estimulada  por Íons (d) Reação Química Estimulada por Íons 
com a Presença de Inibidor 
Produto 
Volátil 
Ion  
      + 
Produto 
Volátil 
Reagente 
neutro 
Reagente 
neutro 
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 Os mecanismos destes processos podem ser separados em corrosão química e física.  
O processo de corrosão química, ou volatilização química (Figura 2.3. (a)), é provocada por 
espécies neutras geradas no plasma as quais reagem com a camada sendo corroída, formando 
compostos voláteis,  resultando em um perfil de corrosão com tendência isotrópica, sendo 
caracterizado por altas taxas de corrosão, boa seletividade e baixos danos ao substrato. Processos 
físicos (ion milling e sputtering, Figura 2.3. (b)) é causado por bombardeamento com íons de alta 
energia, produzindo resultados anisotrópicos, baixas taxas de corrosão,  baixa seletividade e 
formação de defeitos na superfície.  A associação sinérgica dos processos químico e físico resulta  
no processo de corrosão química estimulada por íons (Figura 2.3. (c)) conferindo uma 
característica de maior taxa de corrosão e maior anisotropia com relação ao processo das  
Figuras 2.3. (a) e (b), sendo este os tipos de processo obtidos em reatores RIE e ICP-RIE.   
O quarto processo corresponde ao de corrosão química estimulada por íons (Figura 2.3. (d)), 
porém, envolvendo a formação de uma camada de passivação das paredes laterais, menos 
expostas ao bombardeamento iônico, dificultando o acesso das espécies reativas a estas paredes, 
resultando em um aumento significativo da anisotropia  no processo de corrosão [2.2.], 
correspondendo aos processos DRIE criogênico e DRIE multiplexado, sendo o processo BOSCH 
e suas variações pertencentes a esta última categoria. 
 
 
 
 Dependendo das condições do processo  (pressão, tipo de gases e tipo de equipamento 
empregado), pode-se ter processos predominantemente químicos, processos predominantemente 
físicos ou uma combinação destes, como ilustrado na Figura 2.4. [2.3. e 2.4.], onde fica evidente 
que para pressões baixas (da ordem de 10 mTorr) predominam os processos físicos,  para 
pressões altas (acima de 100 mTorr) predominam os processos químicos e para pressões 
intermediárias (da ordem de 100 mTorr) ocorre a superposição dos processos físico e químico.  
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Em geral, três fatores controlam a taxa de corrosão em reatores de plasma: concentração 
de átomos neutros e de radicais livres, concentração de íons e a energia dos íons. A concentração 
de íons e de radicais livres controlam a taxa de corrosão, enquanto que a energia dos íons fornece 
a ativação necessária e controla o grau de anisotropia. A contribuição entre as ações químicas e 
físicas de um plasma podem ser manipuladas variando-se a tensão de autopolarização (VBIAS) e a 
pressão. Se uma alta anisotropia é desejada, íons positivos deve ser formados em baixas pressões 
(< 10 mTorr), e atingir a superfície perpendicularmente. Corrosões em baixas pressões com 
caminho livre médio (λi) grande possuem características inerentemente anisotrópicas, ou seja, 
mais direcionais, e produção menor de contaminantes pois os subptodutos das reações de 
corrosão apresentam maior volatilidade em menores pressões, sendo mais fácil de serem 
removidos.  Em baixas pressões, a densidade de íons cai rapidamente, provocando baixas taxas 
de corrosão, reduzindo a produtividade. Aumentando-se a tensão de autopolarização (VBIAS) 
aumenta-se a taxa de corrosão em função dos íons remanescentes tornarem-se mais energéticos. 
Porém, íons com maior energia provocam problemas adicionais relacionados com danos por 
bombardeamendo iônico. O que é realmente necessário são plasmas operando em baixas pressões 
com alta densidade de íons. Operando-se em baixas pressões, também reduz-se os efeitos de 
carregamento e microcarregamento, ou seja, a influência na taxa de corrosão em função da 
depleção de reagentes por parte dos substratos. Com altas pressões, λi  torna-se menor, e com 
baixos valores de VBIAS, tende-se a processos de corrosão isotrópica. Processo por 
bombardeamento (sputtering e ion milling) e processos químicos (plasma etching) são extremos 
de um espectro contínuo, sendo a corrosão física por sputtering, com íons inertes de Ar por 
exemplo, em um extremo e corrosão química com espécies reativas neutras em outo extremo (M. 
Madou, [2.4.]), como está ilustrado em detalhes na Figura 2.4. 
 
 
 Nos plasmas empregados em processos de microfabricação em silício a temperatura dos 
elétrons é muito maior que a das moléculas ou átomos presentes no plasma. Os elétrons podem 
atingir temperaturas de  104 a 105 K (1 a 10 eV),  enquanto que a temperatura do gás pode ser tão 
baixa quanto a temperatura ambiente, sendo estes plasmas denominados de Plasmas Frios. 
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Figura  2.4. Tipos de corrosão por plasmas (seca) [2.3. e 2.4.]. 
 
 Nas condições de operação, a formação do plasma se inicia com alguns elétrons livres. Os 
campos eletromagnéticos aplicados devem ser elevados o suficiente para provocar a ionização 
dos átomos ou das moléculas do gás, ou uma descarga deve ser aplicada para "disparar" o 
plasma. Estes elétrons, na presença destes campos, são acelerados e ao colidirem com as 
moléculas dos gases, podem produzir diversos efeitos [2.3.]: 
Faixa de 
100 mTorr 
Altas 
Pressões 
Baixas 
Pressões 
Mecanismo Puramente Físico 
(Sputtering e Ion Milling) 
- Processo por transferência de momento 
- Anisotrópico  
- Baixa seletividade 
- Possíveis danos por radiação 
Mecanismo Puramente Químico 
(Plasma Etching) 
- reações Químicas - Mais rápido (10 a 1000x) 
- Isotrópico 
- Mais seletivo 
- Menos suscetível a danos por radiação 
Mecanismo Físico e Químico 
- Transferência de Momento + Reação Química 
- Anisotrópico  
- Baixa seletividade 
- Possíveis danos por radiação 
Energia 
dos Íons 
Pressão 
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● IONIZAÇÃO:  A colisão de um elétron com uma molécula  extrai um elétron desta e 
formando um íon positivo: 
 
−+− +→+ e2AeA     (2.1) 
 
● DISSOCIAÇÃO:  A colisão de um elétron com uma molécula dissocia esta em partes 
menores, que podem ou não estarem ionizadas: 
 
−− ++→+ eBAeAB       (2.2a) 
−+− ++→+ e2BAeAB       (2.2b) 
−+− ++→+ e2BAeAB       (2.2c) 
 
● EXCITAÇÃO:  A colisão de um elétron com uma molécula não provoca a dissociação 
desta, ocorrendo transferência de energia o que resulta em uma 
molécula em um estado eletrônico excitado: 
 
−− +→+ e*AeA      (2.3) 
 
 Como a energia dos elétrons é muito maior que a das ligações químicas das moléculas no 
caso de empregar-se gases moleculares na mistura, ocorre a formação aleatória de fragmentos 
menores destas moléculas, nas formas excitadas ou iônicas. Estes fragmentos são altamente 
reativos, sendo denominados de espécies reativas, e podem sofrer diversas reações. Elas podem 
ser neutralizadas por recombinação com elétrons: 
 
AeA →+ −+     (2.3a) 
*AeA →+ −+     (2.3b) 
 
podem reagir com as paredes da câmara: 
 
( ) )produtos()parede(AouA * →++    (2.3b) 
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ou reagirem com o material do substrato. Se os produtos destas reações forem voláteis nas 
condições do plasma, estes irão evaporar, resultando na remoção do material do substrato, 
caracterizando assim os processos de corrosão de silício por plasma. Estes processos estão 
ilustrados na Figura 2.4.   
 
)volátil(ASiSix)AouA(y yx* →++    (2.4) 
  
 Processos baseados estritamente em mecanismos químicos para corrosão (Plasma 
Etching) podem apresentar alto grau de seletividade com relação à máscara e ao material da 
camada inferior à que se está corroendo, porém apresenta a desvantagem de produzir corrosão 
tipicamente isotrópica, apresentando consequentemente o undercut, ou sub-corrosão (under etch), 
correspondendo à Figura 2.3. (a).  
 
 De acordo com a  Figura 2.5.,  um processo de corrosão química de silício por plasma 
pode ser separado em seis etapas: 1) espécies reativas são geradas pelo plasma a partir do gás 
admitido; 2) estas espécies são transportadas por difusão para a superfície do material sendo 
corroído; 3) as espécies reativas são adsorvidas na superfície; 4) uma reação química ocorre 
formando subprodutos voláteis; 5) estes subprodutos são dessorvidos da superfície; e 6) o 
subproduto dessorvido difunde pelo gás e é removido da câmara pelo sistema de vácuo. 
 
 Em processos onde predominam mecanismos físicos (Sputtering e Ion Milling), 
apresentado na Figura 2.3.(b), a natureza fortemente direcional dos íons energéticos incidentes 
provoca a remoção do material do substrato de forma altamente anisotrópica. A Figura 2.6. ilustra 
de forma simplificada o detalhamento do processo de corrosão física. Infelizmente, tal remoção 
de material se dá de forma pouco seletiva quando relacionado com as máscaras e materiais 
situados abaixo da camada sendo corroída, e que normalmente possuem taxas de corrosão por 
sputtering semelhantes (fator 3 entre os diversos materiais empregados). Ainda, como 
frequentemente os produtos da corrosão são não-voláteis, pode ocorrer a redeposição.  
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Figura 2.5.  Ilustração esquemática dos processos microscópicos que ocorrem durante a corrosão 
de um substrato de silício [2.3. e 2.4.].  
Processo Químico de Corrosão - Reação do Si com átomos de F* formando SiF4. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura  2.6.  Ilustração esquemática dos processos microscópicos que ocorrem  
durante a corrosão de um substrato de silício [2.3. e 2.7.].    
Processo Físico de Corrosão - Bombardeamento Iônico com Ar+  (Ion Milling e Sputtering). 
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 Corrosão por plasma tipo Reação Química Intensificada por Íons é uma combinação dos 
processos químico e físico no qual as reações químicas na superfície do substrato processado são 
intensificadas pelo bombardeamento iônico. 
 
 Empregando-se processos intermediários ao puramente físico e ao puramente químico, ou 
seja, empregando-se pressões em torno de  100 mTorr, as vantagens destes dois tipos de 
processos são superpostas, oferecendo uma corrosão anisotrópica controlada associada a uma 
adequada seletividade, o qual está ilustrado na Figura 2.3.(c). 
 
 O último tipo de processo ilustrado na Figura 2.3.(d) corresponde ao processo do tipo 
intensificado por bombardeamento iônico mas também envolve a presença de um inibidor que 
provoca a passivação das superfícies que não são expostas ao bombardeamento iônico. Esta 
categoria, também denominada de DRIE (Deep Reactive Ion Etching), pode ser classificada em 
dois tipos: 1)Modo Misto Criogênico e 2)Modo Pulsado ou Modo Multiplexado no Tempo. Na 
primeira categoria, usa-se por exemplo uma mistura de SF6 com O2 que em baixas temperaturas  
(θBASE < -100 oC)  forma uma camada protetora e não volátil de SiOxFy nas paredes laterais das 
cavidades sendo corroídas, dificultando ou mesmo bloqueando o acesso das espécies reativas a 
estas paredes, e que é removida na parte inferior destas cavidades pelo intenso bombardeamento 
iônico. Na segunda categoria, duas etapas (uma etapa de corrosão e uma de passivação) são 
alternadas, sendo o processo BOSCH de corrosão pertencente a esta categoria [2.11.]. 
 
 
 2.5. Configurações de Equipamentos para Corrosão com Plasma. 
 
 Os sistemas para corrosão com plasma consistem em diversos componentes, conforme 
ilustrado na Figura 2.7.: 
 
 1 -  Câmara de processos; 
 2 -  Sistema de Manipulação de Gases; 
 3 -  Sistema de Vácuo; 
 4 -  Geradores de RF de Potência. 
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Figura 2.7. Esquema geral de um sistema de processos por plasma. 
 
 
 A configuração da Câmara de Processos determina os parâmetros geométricos do 
processo bem como o tipo de processo de plasma a ser implementado 
 
 
 O Sistema de Manipulação de Gases inclui:  
 
a) os reservatórios de gases, que são na maioria das vezes cilindros de alta pressão 
equipados com reguladores de pressão, válvulas e em alguns casos ficam armazenados 
dentro de cabines com detectores e alarmes contra vazamentos; 
b) Controladores de Fluxo de Massa (Mass Flow Cotrollers), que medem e controlam o 
fluxo dos gases para a câmara de processos; 
c) sistema de válvulas que controlam a entrada dos gases para a câmara de processos, 
filtros e limitadores de fluxo. 
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 O Sistema de Vácuo inclui: 
 
a)  Bomba(s) de Vácuo, disponíveis em diversos tipos e tamanhos, dependendo do nível 
de vácuo desejado e da capacidade de bombeamento; 
b)  Medidores de Pressão, disponíveis em diversos tipos dependendo da faixa de vácuo a 
ser medida; 
c) Válvula de Estrangulamento localizada entre a(s) bomba(s) de vácuo e a câmara de 
processos, a qual permite regular o fluxo e controlar a pressão, com ângulo de abertura 
αTV (90o - totalmente aberta  e  0o  - totalmente fechada). 
 
 Os geradores são acoplados ao sistema de plasma por meio de casadores de impedância 
cuja função é  tornar mínima a potência de RF refletida, possuindo também um capacitor de 
bloqueio em série responsável pela retenção do potencial originado da autopolarização oriunda 
do plasma. Normalmente, estes geradores possuem frequência de 13,56 MHz, sendo uma das 
frequências designadas para processos industriais de modo a não interferir com outros sinais de 
rádio,  e potências máximas de algumas centenas até alguns milhares de watts. 
 
 Dentre as diversas configurações de reatores para processos de corrosão por plasma, serão 
apresentados os de placas paralelas e os de alta densidade de plasma ECR e ICP, sendo este 
último tipo o que foi empregado neste trabalho. 
 
 
 2.5.1.  Reatores de Eletrodos Paralelos (Planares). 
 
 Nos reatores de eletrodos paralelos, também denominados de reatores tipo diodo, os 
eletrodos têm formato circular e plano. Um dos eletrodos é conectado à potência de RF e o outro 
é aterrado. Os substratos de silício a serem processados podem ser colocados em um ou em outro 
eletrodo. Se o reator for tal que os substratos a serem processadas são colocadas no eletrodo 
aterrado, o sistema é denominado PE (Plasma Etching). Quando os substratos são colocados no 
eletrodo que recebe a potência de RF, este sistema é denominado  RIE  (Reactive Ion Etching). 
Estas configurações estão ilustradas na Figura 2.8. 
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Como o plasma está sempre a um potencial acima de  0 V (terra),  os substratos estão 
sujeitos a bombardeamento iônico em ambos os casos, envolvendo energias de bombardeamento 
de 10 a 100 eV no modo PE e de  100 a 1000 eV para o modo RIE. No modo RIE somente o 
eletrodo ligado à potência de RF é bombardeado pelos íons positivos. As operações típicas no 
modo RIE envolvem pressões baixas (< 100 mTorr), enquanto que os processos em PE envolvem 
pressões maiores (> 100mTorr) [2.5.]. 
 
 No sistema RIE, ocorre o surgimento de uma polarização negativa CC, que é formada 
pelo fato dos elétrons atingiram a superfície do eletrodo mais rapidamente por possuírem 
velocidades muito maiores que as dos íons, carregando o eletrodo negativamente e tornando o 
plasma carregado positivamente. Este plasma carregado positivamente em contato com as 
superfícies aterradas produz as Bainhas do Plasma. A Figura 2.9. ilustra um exemplo de sistema 
tipo RIE com descarga RF e a distribuição de potenciais em termos de valores médios (CC) na 
estrutura, bem como o potencial de autopolarização VBIAS  [2.4., 2.7., 2.8.] 
 
 
 
 2.5.2.  Reatores com Plasma de Alta Densidade. 
 
 Nesta categoria de reatores, a vantagem principal consiste em se evitar o contato direto do 
eletrodo onde é aplicado a RF com os gases do plasma, podendo-se assim aumentar 
significativamente a potência transferida para o plasma sem que ocorram os problemas 
relacionados com o bombardeamento iônico dos eletrodos.  Entre diversas configurações destes 
reatores, destaca-se o ECR (Electron-Cyclotron-Ressonance) e o ICP (Inductively-Coupled-
Plasma). 
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(a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(b) 
 
Figura  2.8. Configurações de Reatores de Eletrodos Paralelos: (a) PE (Plasma Etching)  e 
 (b) RIE (Reactive Ion Etching). 
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Figura  2.9. (a) Sistema RIE com a distribuição de potenciais em CC e (b) Distribuição de 
potenciais no plasma [2.4.]. 
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 2.5.3.  Sistema ICP de Plasma. 
 
 O plasma em um sistema ICP (Inductively Coupled Plasma) é formado pela aplicação da 
potência em RF a uma bobina não ressonante (bobina primária) planar e em espiral no caso deste 
trabalho. O plasma age como uma única espira de um condutor com perdas (bobina secundária). 
A potência de RF é acoplada ao plasma pelo efeito de transformador. As altas correntes 
circulantes na bobina primária criam um campo magnético intenso no interior da câmara, o qual 
induz uma corrente de elétrons em RF, uma vez que o plasma entra em ignição. O substrato é 
disposto a uma determinada distância (várias profundidades peliculares) de modo a não ser 
afetado pelos campos eletromagnéticos provenientes da bobina primária. 
  
 O sistema empregado neste trabalho consiste em um equipamento de plasma tipo RIE da 
LAM Research o qual foi modificado e adaptado para plasma ICP, tendo sido abordado em 
maiores detalhes na  Dissertação de Mestrado de E. Besseler  (FEEC da UNICAMP -2008) [2.8.], 
e está ilustrado de forma esquemática na Figura 2.10. 
 
 A bobina do ICP foi implementada com um tubo de cobre por onde circula água para 
refrigeração. Consiste em 4 voltas na forma de uma espiral coplanar, conforme apresentado na 
fotografia da Figura 2.11. Esta bobina é alimentada por um gerador de RF com frequência  
fICP = 13,56 MHz e potência variável  (PICP)  de 0 a 3000 W. O acoplamento entre o gerador de 
RF e a bobina ICP é realizado por meio de um casador de impedâncias ilustrado na Figura 2.12.  
 
A potência PBIAS é aplicada ao porta substrato e consiste em um gerador de RF com 
frequência de  fBIAS  = 13,56 MHZ  e potência variável de  0 a 500 W, também acoplado ao porta 
substrato por um casador de impedâncias idêntico ao utilizado para a bobina ICP. 
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Figura  2.10. Esquema simplificado do sistema ICP empregado neste trabalho. 
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Figura 2.11.  Fotografia da bobina ICP do reator empregado [2.8.]. 
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(b) 
 
 
Figura 2.12. Casador de impedâncias para RF. (a) Fotografia; (b) Circuito simplificado. 
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 Segundo [2.8.], foram obtidas taxas de corrosão de silício da ordem de 13µm/min em um 
plasma produzido neste equipamento com as condições mostradas na Tabela 2.2.: 
 
Tabela 2.2. Parâmetros de processo para corrosão por plasma ICP. 
ΦAr  ΦSF6 PICP pPROC 
87 sccm 48 sccm 450 W 30 mTorr 
 
 
 Os gases disponíveis para os processos deste trabalho são controlados por Controladores 
de Fluxo de Massa (Mass Flow Controllers).  Estes gases e seus respectivos fluxos máximos em 
sccm  estão apresentados na Tabela 2.3, sendo estes diferentes dos empregados em [2.8.] em 
função da troca dos Controladores de Fluxo de Massa. 
 
 
Tabela 2.3. Gases e Fluxos no sistema de corrosão por plasma empregado. 
Gás Fluxo Máximo 
Ar 145 sccm 
SF6 26 sccm 
C4F8 34 sccm 
O2 99,3 sccm 
 
 
 Para implementação do processo BOSCH de corrosão, foi construída uma unidade de 
acionamento automático para os gases SF6  e C4F8, para que estes gases sejam acionados de modo 
multiplexado no tempo. Porém, existe uma sobreposição dos fluxos dos gases em função dos 
controladores de fluxos de massa do equipamento empregado neste trabalho, o qual está ilustrado 
na Figura 2.13.  Ao ser acionado o gás SF6, o fluxo deste leva em torno de 5 s para atingir o 
máximo e 5 s para atingir o valor nulo, enquanto para o gás C4F8, estes tempos são da ordem  
de  1 s.  
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Figura 2.13.  Acionamento dos gases SF6 (corrosão)  e  C4F8 (passivação) para intervalos de 
tempo ∆tCorr = 10 s  e  ∆tPass = 10 s. 
 
 
 
 
 2.6. Processo BOSCH de Corrosão para o Silício. 
 
 Consiste um uma técnica de corrosão profunda de silício (DRIE - Deep Reactive Ion 
Etching) desenvolvida e patenteada por F. Läermer e A. Schilp (Robert Bosch GmbH) em 1994 
(patenteada nos EUA em 1996) [1.7. e 1.8.].  Este processo consiste em alternar-se um ciclo de 
corrosão empregando plasma com SF6, o qual produz fluor (F) como espécie reativa, com um 
ciclo de polimerização empregando plasma com  C4F8  (octofluorciclobutano ou Freon C-318), o 
qual produz a formação de uma camada protetora de Fluor-Carbono (FC ou TEFLON) (baseado 
em cadeias de moléculas de [-CF2-]n  )  [1.1.].   Estas etapas de  processo estão ilustradas na 
Figura 2.14.  No caso em estudo, o plasma gerado utilizou Ar na mistura dos gases tanto na etapa 
de corrosão como na etapa de passivação, cuja função é a de tornar o plasma mais estável e 
auxiliar na dissociação das moléculas de SF6 e de C4F8. 
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Figura 2.14. Ilustração das etapas de corrosão e de passivação empregadas em um processo tipo 
BOSCH [1.1, 1.7., 2. 4., 2.9., 2.10.]. 
 
 
 
 Com o processo de corrosão tipo BOSCH é possível elaborar-se estruturas com contornos 
geométricos os mais variados possíveis e dependendo das condições do processo e da 
profundidade corroída, com paredes verticais ou quase, pois trata-se de um processo de corrosão   
independente da orientação cristalina do substrato, o que não ocorre com o processo de corrosão 
anisotrópica úmida (com KOH por exemplo), além de empregar substâncias corrosivas 
compatíveis com estruturas CMOS. Daí a alta versatilidade do processo BOSCH na elaboração 
de estruturas complexas em silício monocristalino, como ilustrado na Figura 2.15.  
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Figura 2.15.  Exemplos de estruturas com geometrias variadas e complexas, possíveis de serem 
fabricadas por meio do processo de corrosão tipo BOSCH em substrato de silício.  
(a) Furo com paredes laterais curvas. (b) Estruturas salientes com paredes em ângulo. 
 
 A Figura 2.16. ilustra um possível resultado de corrosão profunda por plasma ICP-RIE, 
onde se pode notar a característica anisotrópica resultante de uma taxa de corrosão lateral inferior 
à taxa de corrosão perpendicular, correspondendo ao caso ilustrado na Figura 2.3. (c) e analisado 
anteriormente. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.16.  Corrosão profunda de silício por plasma ICP-RIE. 
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Para este perfil obtido, defini-se a gradeza Anisotropia (A) como sendo: 
 
P
L
h
h1A −=           (2.1) 
 
 Este parâmetro varia entre 0 e 1, sendo 0 caso   hL = hP   e   1  se  hL =  0. 
 
 Já, no processo de corrosão tipo BOSCH, o perfil resultante é semelhante ao ilustrado na 
Figura 2.17., com a inclinação das paredes laterais caracterizada pelo ângulo αB, o qual é 
adotando como parâmetro de mérito do processo [2.23., 2.25., 2.28.]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.17.  Ilustração de um resultado de corrosão pelo processo BOSCH. 
 
 
 Dois efeitos são responsáveis pela formação das paredes laterais com a inclinação 
indicada na Figura 2.17. O primeiro é devido à Função de Distribuição Angular dos Íons (FDAI) 
e à Função de Distribuição de Energia dos Íons (FDEI), ou Efeitos de Espalhamento, ambos 
provocados pelos choques entre os íons e as partículas na região da bainha. O resultado destes 
efeitos estão ilustrado na Figura 2.18. O segundo é denominado Influência dos Campos Elétricos 
(ICE), ou Efeito de Campo, consistindo na deflexão dos íons quando penetrando em uma 
cavidade devido ao carregamento elétrico na superfície do substrato semicondutor, intensificando  
o bombardeamento iônico nas paredes laterais, uma maior remoção da camada de passivação e 
consequentemente uma taxa de corrosão maior destas paredes,  estando este efeito ilustrado na 
Figura 2.19. [2.11.]. 
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Figura 2.18. Efeito das Funções FDAI e FDEI. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.19. Influência dos Campos Elétricos (ICE). 
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 Equipamentos para corrosão tipo ICP-RIE compostos de dois geradores de RF e com a 
possibilidade de refrigeração do substrado à temperaturas criogênicas são os que mais se 
destacam para aplicações DRIE, sendo disponíveis atualmente no mercado por diversos 
fabricantes de equipamentos para processos em microeletrônica e micro-usinagem em silício  
[2.9. - 2.17.]. 
 
 Com o objetivo de se determinar as condições freqüentemente empregadas e para verificar 
se o equipamento disponível é adequado à realização prática deste processo, ou então, quais as 
modificações e adequações necessárias para a realização deste, realizou-se um estudo 
bibliográfico em artigos publicados relativos a processos tipo BOSCH para corrosão anisotrópica 
de silício empregando equipamentos de plasma tipo acoplamento indutivo (ICP). De mais de 80 
trabalhos publicados foram selecionados 11 [2.18 - 2.28], cujos parâmetros de processo 
considerados como mais importantes estão apresentados na Tabela 2.3. Os parâmetros escolhidos 
são: os fluxos dos gases (Ar, SF6 e C4F8), a potência do gerador para a bobina ICP (PICP), a 
potência resultante aplicada na base como BIAS (PBIAS),  a pressão do processo (pPROC), os 
intervalos de tempo para as etapas de corrosão (∆tCORR) e de passivação (∆tPASS) e a taxa de 
corrosão perpendicular TCP máx. 
 
 Embora a técnica de Modo Pulsado (Processo BOSCH) tenha ultrapassado quase 
completamente a técnica de Modo Misto Criostático, a primeira apresenta como vantagem o 
processamento em temperatura ambiente, sendo que os processos em temperaturas criogênicas 
introduzem tensões devido aos diferentes coeficientes de expansão térmica entre o material da 
máscara e o substrato de silício. Uma desvantagem dos processos pulsados está na formação de 
depósitos de FC, o que dificulta a sua introdução na nanotecnologia. Ainda, uma camada mais 
espessa de FC requer maior impacto de íons para a remoção no sentido de realizar a corrosão 
direcional, implicando em uma diminuição da seletividade com relação à máscara de corrosão 
[2.11]. Como resultado final da corrosão, o processo pulsado (BOSCH) resulta em paredes com 
ondulações (scalloping) que pode ser reduzido até dimensões aceitáveis através da diminuição 
dos intervalos de tempo de corrosão e de passivação (∆tCORR e ∆tPASS). 
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Tabela 2.3.  Resultado da pesquisa bibliográfica para determinação de parâmetros frequentemente 
empregados em processos de corrosão de Si tipo BOSCH. 
 
Fluxo de Gases  
(sccm) 
PICP 
(W) 
PBIAS (W) 
VBIAS (V) 
pPROC 
(mTorr) 
∆tCORR (s) 
∆tPASS (s) 
Temp. 
(oC) 
TCP máx 
(µm/min)
 
Ref. 
AR:     Não Esp. 
SF6:    150 - 300 
C4F8:   55 - 160 
2000 Não Esp. 
-50 9 - 50  
5 - 6 - 12  
2 - 3 - 6  25 7 2.18. 
AR:     Não Esp. 
SF6:     300 
C4F8:   185 
2000 Não Esp. 
-90 
40 (Corr.) 
29 (Pass.) 
6 
6 
 
25 2,94 2.19. 
AR:      Não Esp. 
SF6:      40 
C4F8:    40 
600 
Não Esp. 
-70 (Corr) 
  0  (Pass) 
10 (Corr.) 
20 (Pass.) 
60 
30 -10 1,2 2.20. 
AR:      Não Esp. 
SF6:     150 
C4F8:    99 
800 
15W 
 
Não Esp. 
Não. Esp. Não Esp. 20 2,5 2.21. 
AR:      12  
SF6:      15 - 30 
C4F8:    24 
825 
1 - 5  
 
Não Esp. 
23 (Corr.) 
23 (Pass.) 
2 
5 25 
Não  
Esp. 2.22. 
AR:     Não Esp. 
SF6:     0 - 300 
C4F8:   0 - 160 
850 
50  
 
Não Esp. 
50 (Corr.) 
50 (Pass.) 
7 - 8 
6 10 0,22 2.23. 
AR:     75  
SF6:     25 
C4F8:   25 
600 
80  
 
Não Esp. 
15 (Corr.) 
15 (Pass.) 
10 
4 10 0,75 2.24. 
AR:     Não Esp. 
SF6:     150 
C4F8:   100 
600 
12 
 
Não Esp. 
Não Esp. 
Não Esp. 
9 
7 10 3,3 2.25. 
AR:     Não Esp. 
SF6:     0 - 300 
C4F8:   0 - 200 
850 
70  
 
Não Esp. 
70r (Corr.) 
70 (Pass.) 
8 
6 10 0,25 2.26. 
AR:     0 - 30 
SF6:    130 
C4F8:   85 
600 
20  
 
Não Esp. 
26 (Corr.) 
17 (Pass.) 
6 
5 10 3,5 2.27. 
AR:     18 
SF6:     92 - 132 
C4F8:   65 - 105 
200 
a 
800 
7 - 16  20 20 
18 
5 - 17 < 80 2,06 2.28. 
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CAPÍTULO 3 
 
PREPARAÇÃO DAS AMOSTRAS 
 
 
 Neste capítulo são apresentados os procedimentos de preparação das lâminas de silício 
para os experimentos envolvidos neste trabalho, tanto para os substratos a serem empregados na 
caracterização do processo BOSCH como nos substratos para fabricação de superfícies com 
estruturas tipo nanopilares e nanocones de alta densidade (silício negro).  
 
 
3.1.  Máscara Dura de Ni-P para caracterização do Processo BOSCH.  
        Processo MD#1  (Máscara Dura Sequência #1). 
 
 
 O objetivo final deste processo é obter-se lâminas com linhas metálicas de  Ni-P que 
servirão de máscara dura para a caracterização dos processos de corrosão por plasma. O filme de 
Ni-P foi escolhido pois permite formar uma máscara espessa (de 0,5 a 1,5 µm neste trabalho) e 
com taxas elevadas de deposição, segundo resultados obtidos no CCS-UNICAMP e publicados 
em [3.1.], sendo este assunto abordado em tese de doutorado a ser concluída na FEEC-
UNICAMP. 
 
A lâmina de silício original é do tipo n, com orientação cristalina <100> e possui diâmetro 
de  φ = 76,2 mm  (3 polegadas). Esta lâmina é clivada em quatro pedaços menores conforme 
ilustrado na Figura 3.1.,  medindo  38,1x38,1 mm nos lados retos de forma a serem compatíveis 
com as dimensões dos equipamentos disponíveis. 
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Figura 3.1. Lâmina original de silício n  <100> com 3 polegadas, clivada em quatro pedaços. 
 
 O processo de deposição de Ni-P sobre as lâminas de silício é denominado electroless, 
pois não envolve a aplicação externa de diferença de potencial elétrico, sendo realizado por meio 
dos banhos descritos a seguir, sendo ilustrado nas Figuras. 3.2., distribuídas ao longo das etapas: 
 
 
ETAPA #1 -  Imersão em solução de HF/H2O (1:10). 
 
Tabela 3.1. Solução para remoção de SiO2 nativo. 
Função: remoção de óxido nativo. 
Composição: Condições físicas: 
H2O ............  900 ml 
HF (10%) ...  100 ml 
θ = 25 oC 
∆t = 10 s 
 
 
 
 
Figura 3.2.1.  Lâmina de silício após remoção de óxido nativo. 
 
Si 
BICP-3-1 BICP-3-2 
BICP-3-3 BICP-3-4 
BICP-3-X 
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ETAPA #2 -  Imersão em Solução de Ativação com Pd. 
 
Tabela 3.2. Solução para formação do filme de Pd coloidal. 
Função: depositar um filme de paládio (Pd) coloidal na superfície da lâmina. 
Composição [3.1]: Condições físicas: 
H2O ................. 1 l 
NH4F .............. 20 g/l 
HF (10%) ....... 10 ml 
HCl (37%) ...... 3 ml   
PdCl2 ............... 0,1 g/l 
θ = 25 oC 
∆t = 30 a 120 s 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.2.2.  Aplicação de filme de  Pd coloidal. 
 
 
ETAPA #3 -  Imersão em Solução para Deposição de Ni-P. 
 
Tabela 3.3. Solução para crescimento de Ni-P. 
Função: depositar o filme metálico de Ni-P com espessura grande, de 0,5 a 1,5 µm sobre a 
lâmina de silício. 
Composição: Condições físicas: 
H2O ............................. 1 l 
NiCl2 . 6H20 ................ 15 g/l 
NaH2PO2 . H20 ............ 30 g/l 
NH4Cl .........................  50 g/l 
CH3C2OONa .3H20 ..... 10 g/l 
Pb(NO3)2 ..................... 0,4 mg/l 
θ = 60 oC 
pH = 5,5 
 
Taxa de Deposição:   ≈  130 nm/min 
                            (p/ solução recém  
                              preparada) 
Solução de 
Ativação com Pd 
Solução de 
Ativação com Pd 
Si 
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Figura 3.2.3.  Crescimento do filme de Ni-P sobre a lâmina ativada com Pd coliodal. 
 
ETAPA #4 -  Aplicação de Fotorresiste. 
  Fotorresiste: AZ1518 
  Aplicação: Spinner, ω = 7000 rpm   (tFR = 1,8 µm - dado do fabricante) 
 Pré-cura:  θ = 90 oC,  ∆t = 1 min, placa quente 
 
 
 
 
 
Figura 3.2.4  Aplicação do fotoresiste. 
 
 
 
ETAPA #5 -  Fotolitografia com Máscara de Linhas. 
 
  Fotoalinhadora: Carl Suss MBJ3,  Modo CP,  ∆texp = 21 s 
  Revelação : MIF300,  ∆t = 30 s 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.2.5.  Fotogravação. 
Ni-P 
Ni-P 
Si 
Ni-P 
Fotorresiste  AZ1518 
Si 
Luz  Ultravioleta 
Fotomáscara 
Si 
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Figura 3.2.6.  Após revelação por imersão no revelador MIF300. 
 
 
ETAPA #6 -  Corrosão do filme de Ni-P exposto com solução ácida. 
 
Tabela 3.4. Solução para corrosão de Ni-P. 
Composição: Condições físicas: 
H3PO4 ....... 450 ml 
HNO3 ........ 100 ml 
θ = 50 a 65 oC 
∆t = 40 a 60 s 
 
 
 
 
 
 
(a) 
 
 
 
 
(b) 
 
Figura 3.2.7.   (a) Detalhe ilustrando a corrosão sob o fotorresiste (under etching); (b) Aspecto 
final da lâmina com as linhas de Ni-P após remoção do fotorresiste com acetona. 
 
Si 
Máscara de Ni-P 
Corrosão sob o  
fotorresiste 
Ni-P Ni-P 
Ni-P 
Si 
Ni-P Ni-P Ni-P 
Si 
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 As imagens SEM exibidas na Figura 3.3.  revelam o efeito da corrosão sob o fotorresiste e 
a consequente alteração da largura da linha da máscara de Ni-P.  No caso destas amostras foi 
empregado o fotorresiste AZ1350. 
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
Figura 3.3.  Imagens SEM exibindo o detalhe de corrosão do Ni-P sob o fotorresiste 
(under etching). 
 
É evidente que quanto maior for a espessura da máscara de Ni-P, maior será o tempo de 
corrosão na Etapa #6, e consequentemente, maior será a alteração da largura das linhas 
resultantes. Este efeito deve ser considerado quando for projetado um dispositivo, para que as 
dimensões da máscara para fotogravação compensem esta corrosão sob o fotorresiste. 
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 As imagens SEM ilustradas nas Figuras 3.4. correspondem ao resultado de processos de 
elaboração de linhas de máscaras duras para corrosão em uma lâmina de silício, após a remoção 
do fotorresiste. 
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
Figura 3.4.  Imagens SEM: (a) linha de máscara de Ni-P com largura de 100 µm; (b) linha de 
máscara de Ni-P após a remoção do fotorresiste; (c) linha de máscara de Ni-P após corrosão do Si 
por plasma ICP-RIE com SF6 + Ar. 
 
Si Ni-P Si 
100 µm 
Ni-P 
Si 
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 Para uma série de processos de deposição de máscaras de Ni-P em quatro quadrantes de 
lâmina, obteve-se as espessuras médias para o filme de Ni-P que estão apresentadas na  
Tabela 3.5,  medidas utilizando-se um perfilômetro modelo Dektak3ST. 
 
Tabela 3.5. Espessuras finais dos filmes de Ni-P. 
Quadrante θ (oC) pH ∆t (min) Amostra tNiP (nm) 
BICP-3-1 57 5,5 5 A B 
573 
559 
BICP-3-2 58 5,7 5 A B 
665 
704 
BICP-3-3 59 5,5 5 A B 
590 
551 
BICP-3-4 60 5,5 5 A B 
764 
762 
 
 
 Foi também realizada a deposição de Ni-P em um quadrante para desenvolver-se uma 
membrana com aplicação em sensor de pressão, com pH = 5,3 e com o tempo de deposição de  
Ni-P de 12 minutos, obtendo-se espessuras do filme de Ni-P segundo a Tabela 3.6. As espessuras 
destes filmes são maiores pois serão empregados em processos de longa duração, para corrosão 
de mais de 300 µm de silício, com duração típica de 4 horas. 
 
 
Tabela 3.6. Espessuras finais dos filmes de Ni-P. 
Amostra ∆t (min) tNiP (µm) 
1 12 1,440 
2 12 1,439 
3 12 1,283 
4 12 1,300 
5 12 1,304 
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 Existem várias propostas para explicar o mecanismo de reações do processo de deposição 
do filme electroless  de Ni-P em substrato de silício ativado com Pd, porém uma explicação 
definitiva não foi obtida ainda. Em [3.2] são apresentados quatro mecanismos de reação 
encontrados na literatura, porém, a seguir, serão apresentados apenas dois deles por estarem 
relacionados com filmes de Ni-P. 
 
 
1) Mecanismo do Hidrogênio Atômico [3.2., 3.3]: 
 
                           .)cat(H2POPOH 2cat22 +→ −−  
                 
+−− +→+ HHPOOHPO 2322  
      
++ +→+ H2Ni.)cat(H2Ni 02  
               
−− ++→+ OHOHP.)cat(HPOH 2022  
       ↑→ 2H.)cat(H2  
 
 
 2) Mecanismo Eletroquímico [3.2., 3.4.]: 
 
                    
−+−− ++→+ e2H2POHOHPOH 32
cat
222  
   
0Nie2Ni →+ −  
↑→+ −+ 2He2H2  
         
−−− +→+ OH2Pe2POH 022  
 
 
 Estas reações químicas ocorrem na presença de um catalizador, o qual no presente 
trabalho corresponde ao Pd, cujo preparo da solução está descrito na referência [3.5.]. 
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3.2.  Mascara Dura de Ni-P para caracterização do Processo BOSCH.  
        Processo MD#2  (Máscara Dura Sequência #2). 
 
 Como o processo MD#1 produz uma alteração das dimensões quanto à largura  das linhas 
de Ni-P bem como um afinamento das bordas, como ilustrado nas imagens SEM das  Figuras 3.3. 
e  3.4., foi ensaiado o processo de Máscara Dura Sequência #2, com a finalidade de produzir-se 
linhas com melhor definição de largura e com bordas mais espessas visando processos de 
corrosão de longa duração,  referenciado no restante do texto pela abreviação MD#2. Este 
processo consiste basicamente em uma alteração da seqüência do processo MD#1 de modo a 
suprimir-se a etapa de corrosão do Ni-P (ETAPA #6 no processo MD#1). Os detalhes de cada 
etapa são os mesmos que para a sequência MD#1, sendo portanto suprimidas nesta descrição. As 
etapas de processos para formação das linhas de Ni-P para  mascara MD#2 estão descritos na 
Figura 3.5. 
 
 
ETAPA #1 -  Limpeza RCA. 
 
 
 
Figura 3.5.1.  Lâmina de silício após limpeza RCA e imersão em BHF para remoção de óxido 
nativo. 
 
 
ETAPA #2 -  Imersão em Solução de Ativação com Pd (semelhante à MD#1). 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.5.2.  Aplicação de filme de  Pd coloidal. 
Si 
Solução de 
Ativação com Pd 
Solução de 
Ativação com Pd 
Si 
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ETAPA #3 -  Aplicação de Fotorresiste. 
  Fotorresiste: AZ1518 
  Aplicação: Spinner, ω = 7000 rpm  (tFR = 1,8 µm - dado do fabricante) 
 Pré-cura:  θ = 90 oC,  ∆t = 1 min 
 
 
 
 
 
Figura 3.5.3.  Aplicação do fotoresiste. 
 
 
ETAPA #4 -  Fotolitografia com Máscara de Linhas. 
 
  Fotoalinhadora: Carl Suss MBJ3 
  Revelação:  MIF300,  ∆t = 30 s 
  Pós-Cura:  θ = 120 oC,  ∆t = 10 min  
 
 
 
 
 
 
Figura 3.5.4.   Fotogravação. 
 
 
 
 
 
Figura 3.5.5.  Após revelação por imersão no revelador MIF300 e pós-cura. 
 
Fotorresiste  AZ1518 
Si 
Luz  Ultravioleta 
Fotomáscara 
Si 
Si 
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ETAPA #5 -  Crescimento electroless da máscara de Ni-P nas regiões expostas com a 
ativação da superfície pelo Pd coloidal. 
 
 
 
 
 
Figura 3.5.6.  Crescimento do filme de Ni-P sobre as regiões expostas da lâmina ativada com Pd 
coliodal. 
 
 
 
 
 
Figura 3.5.7.  Aspecto final da lâmina com as linhas de Ni-P após remoção do fotorresiste com 
acetona. 
 
 
 
 Convém notar que este processo produz uma máscara de Ni-P com a imagem negativa da 
máscara para fotolitografia. Deve-se, pois, gerar uma máscara invertida ou então utilizar-se 
fotorresistes que possibilitem a negativação durante o processo de  fotolitografia.  
 
 As imagens SEM de resultados deste processo estão ilustrados na Figura 3.6. 
 
 
 
Si 
Ni-P Ni-P F.R. F.R. F.R. 
Si 
Ni-P Ni-P 
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(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
 
 
(d) 
 
 
(e) 
 
 
(f) 
 
Figura 3.6.1.  Experimento MD#2-1-1. 
 (a), (b) (Linhas de 2 µm)  e  (e) (Linhas de 23 µm)  sem remoção do fotorresiste; 
(c), (d) (Linhas de 2 µm)   e  (f) (Linhas de 23 µm)  com remoção do fotorresiste. 
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 Convém observar a necessidade de compatibilizar a espessura do fotorresiste com a 
espessura desejada para a máscara de Ni-P. Caso for realizado um crescimento de Ni-P com 
tempo excessivo, formar-se-ão estruturas tipo cogumelo, como ilustrado nas  Figura 3.6.2. e 
3.6.3.  
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
Figura 3.6.2.  Experimento  MD#2-1-2, linhas de 2 µm e com a remoção do fotorresiste. 
 
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
Figura 3.6.3.  MD#2-1-3,  linhas de 2 µm e sem a remoção do fotorresiste. 
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 Nas Figuras 3.6.4 estão ilustradas as imagens de um processo onde a espessura do filme 
de Ni-P resultou compatível com a  espessura do fotorresiste. O resultado foi a formação de 
linhas de máscara com largura de aproximadamente 2,5 µm e com espessura máxima de 0,83 µm. 
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
Figura 3.6.4.  MD#2-1-4. 
 
 
 
 
 
 
 
Ni-P 
Fotorresiste 
Ni-P 
Fotorresiste 
0,83 µm 
2,50 µm 
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3.3.  Formação de Micromáscaras de Ni para formação de Silício Negro. 
 
 Esta sequência de preparação de amostras tem como objetivo a formação de alta 
densidade superficial de ilhas de Ni com dimensões em torno de 100 nm [3.7.], e assim 
proporcionar o surgimento de pilares ou cones após a corrosão pelo processo BOSCH. A 
sequência de etapas para obtenção destas ilhas está descrita a seguir e ilustrado pelas Figuras 3.7. 
 
 
ETAPA #1 -  Limpeza RCA. 
 
 
 
Figura 3.7.1.  Lâmina após a limpeza RCA. 
 
 
ETAPA #2 - Oxidação Térmica Seca. 
 
Formação de um filme de SiO2 com espessura de aproxiamdamente tSiO2 = 50 nm. A 
sequência de gases e condições desta oxidação está descrita na Tabela 3.7. 
 
 
Tabela 3.7.Sequência de Oxidação Térmica Seca. 
Gás Fluxo (l/min) θ (oC)  ∆t (min) 
N2 1 1000 5 
O2 1 1000 5 
O2 + TCE 1 1000 30 
O2 1 1000 5 
N2 1 1000 30 
 
 
Si 
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Figura 3.7.2.   Lâmina após a oxidação. 
 
 
ETAPA #3 - Deposição do filme de Ni. 
 
O processo de deposição do filme metálico de Ni empregado foi por evaporação à vácuo 
empregando feixe de elétrons para o aquecimento do Ni metálico. A espessura final do filme é de  
tNi = 12 nm. 
 
 
 
Figura 3.7.3.  Lâmina após a deposição do Filme de Ni. 
 
 
 ETAPA #4 - Recozimento para formação das ilhas de Ni. 
 
 Esta etapa processa-se em um forno com atmosfera de N2, à temperatura de  θ = 600 oC e 
por um intervalo de tempo ∆t = 10 min. O resultado final está ilustrado na Figura 3.7.4   e nas 
imagens SEM ilustradas na Figura 3.8. (a ) e (b). 
 
 
 
 
Figura 3.7.4.  Lâmina com as ilhas de Ni formadas. 
 
 
SiO2 
Si 
SiO2 
Ni
 
SiO2 
Si 
SiO2 
Ni
 
SiO2 
Si 
SiO2 
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Etapa #5 - Bombardeamento com plasma de Ar para remoção física da camada de SiO2 
(tSiO2 = 50 nm) ao redor das micromáscaras de Ni. 
 
 
 
 
 
Figura 3.7.5.  Lâmina após o bombardeamento iônico com plasma de Ar. 
 
 Este processo é realizado no ICP-LAM antes do  processo de corrosão tipo BOSCH para a 
formação de nanocones e consequentemente de silício negro, como será descrito no Capítulo 5, 
sendo também empregado para remoção in situ de camadas nativas de SiO2.  As condições do 
plasma para a realização desta etapa de processo estão descritas na Tabela 3.8. 
 
 
Tabela 3.8.  Parâmetros do plasma para formação das ilhas de Ni sobre SiO2. 
ΦAr PICP 
PBIAS 
PBIAS_REV 
PBIAS 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆t 
50 sccm 450 W 100 W 18 W 
82 W 
0 V 
42,3mTorr 
(αTV  = 30o) 5 mTorr 3 min 
 
 
 O processo de corrosão de SiO2  por bombardeamento iônico de Ar foi desenvolvido por 
ser um processo seco e para evitar a remoção da amostra entre etapas de processo. Para 
determinar a taxa de corrosão, aplicou-se o processo da Tabela 3.8. com ∆t = 5 min, em uma 
amostra com uma camada de SiO2, crescido por oxidação térmica úmida, com espessura inicial 
de tSiO2 = 1,179 µm. Após o processo de corrosão, a espessura foi determinada em  
tSiO2 =  1,088 µm,  resultando em uma taxa de corrosão:  
 
TCSiO2 = 18,2 nm/min 
Ni
 
SiO2 
Si 
SiO2 
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(a) 25.000x 
 
 
(b) 50.000x 
 
 
(c) 35.000x 
 
 
(d) 200.000x 
 
Figura 3.8.  (a) Imagens SEM da ilhas de Ni formadas sobre o SiO2, após o recozimento; 
(b) Após o bombardeamento iônico com Ar. 
 
 
 Como se pode observar na Figura 3.8. foram obtidas estruturas de Ni sobre SiO2 com 
características de alta anisotropia, porém o substrato também foi corroído por se tratar de um 
processo de baixa seletividade, deixando o silício do substrato exposto para ser processado por 
DRIE (BOSCH) e posterior formação de nanopilares ou nanocones a ser abordado no Capítulo 5. 
 
Ni 
SiO2 
Si
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CAPÍTULO 4 
 
DESENVOLVIMENTO  DO  PROCESSO TIPO BOSCH  NO 
EQUIPAMENTO ICP - LAM   DO  CCS-UNICAMP, 
RESULTADOS E DISCUSSÕES 
 
 
 
 As condições das etapas de corrosão e de passivação do processo tipo BOSCH devem ser 
ajustadas dependendo das características geométricas da câmara e das variáveis de processo.  
Uma vez obtido um processo resultando em perfis corroídos com alta anisotropia, passa-se a 
etapas de refinamento, no sentido de se obter melhores resultados com relação à taxa de corrosão, 
inclinação das paredes laterais e rugosidade das superfícies. Em uma primeira etapa, são 
apresentadas as dificuldades encontradas na implementação do processo tipo BOSCH, resultando 
em um procedimento para se implementar o processo de corrosão com alta anisotropia, sendo os 
passos de corrosão e passivação comandados manualmente.  Em uma segunda etapa,  será 
empregado um sistema de comutação automática para os gases  SF6 e C4F8  cujos objetivos são:  
1) realizar passos de corrosão e de passivação com intervalos de tempo pequenos, da  
ordem de 10 s, e  2) proporcionar a execução de processos de corrosão de longa duração 
automaticamente, sendo que estes processos foram conduzidos sem regulagem da temperatura da 
base de suporte do substrato.  Em uma última etapa, foi implementado um sistema de refrigeração 
para o referido suporte possibilitando que os processos de corrosão tipo BOSCH sejam realizados 
a temperaturas menores e mais estáveis com o tempo, além de permitir a avaliação da influência 
da temperatura da amostra nos resultados da corrosão.  
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 4.1.   Processo de Corrosão Tipo BOSCH - Operação Manual e  
         Sem Estabilização da Temperatura da Amostra. 
 
 Baseado nas informações da Tabela 2.3. relativa aos parâmetros disponíveis para o 
equipamento ICP-LAM utilizado no CCS-UNICAMP  para a execução deste trabalho, foram 
adotadas as seguintes faixas para os parâmetros de processos: 
 
Tabela 4.1. Faixas de Operação para os Parâmetros do Processo. 
ΦAr 
(sccm) 
ΦSF6 
(sccm) 
ΦC4F8 
(sccm) 
PICP 
(W) 
PBIAS 
(W) 
pPROC 
(mTorr) 
αTV 
θBASE 
(oC) 
0  a  145 0  a  26 0  a  34 300  a  600 0  a  100 30  a  50 0  a  90o 10  a  50 
 
 
 A potência PICP  possui um valor mínimo de  300 W, sendo que valores menores resultam 
em plasma com baixa estabilidade, e um valor máximo estipulado em 600 W, para evitar-se 
superaquecimento da bobina ICP em espiral e da placa de quartzo (Figura 2.10). Os fluxos dos 
gases são os especificados devido às características dos  "mass flow controllers"  disponíveis.  A 
faixa da pressão de processo pPROC empregada é de 30 a 50 mTorr para obter-se características de 
corrosão física e química nos processos.  A temperatura  θBASE, que corresponde à temperatura do 
suporte da amostra, é estabelecida por meio de uma unidade de circulação d'água com 
temperatura controlada (chiller), não devendo-se ultrapassar 50 oC em função das características 
da tubulação e das conexões deste equipamento. 
 
 A primeira etapa consistiu em se determinar a taxa de deposição de polímero de FC  
(fluorocarbono)  a partir de plasma com Ar e C4F8 [4.1., 4.2.].  Para tanto, empregou-se um 
plasma com  estes gases
 
 acionando-se apenas a potência na bobina ICP.  
 
Primeiramente, produziu-se uma corrosão com Ar + SF6 e plasma ICP para obter-se 
amostras com underetch e assim observar-se a evolução do processo de deposição de FC, sendo 
que as condições do plasma deste experimento estão descritas na  Tabela 4.2.1.  
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Tabela 4.2.1. Parâmetros do plasma para corrosão prévia. 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆t 
20 sccm 100 sccm 750 W 0 W 
0 W 
0 W 
0 V 
40mTorr 
(αTV  = 90o) 
5 
mTorr 
5 min 
 
As condições do plasma para a deposição de FC estão nas Tabelas 4.2.2.  e  4.2.3  e os 
resultados SEM apresentados na  Figura 4.1.  A  Tabela 4.2.3.  também apresenta as espessuras 
do polímero depositado e a  Figura 4.2.  ilustra o gráfico da deposição  de FC em função do 
tempo de processo, do qual se pode observar uma taxa máxima de deposição TDpol em torno de 
160 nm/min. 
 
Tabela 4.2.2. Parâmetros do plasma para deposição de polímero tipo FC. 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆t 
30 sccm 100 sccm 750 W 0 W 
0 W 
0 W 
0 V 
41,8mTorr 
(αTV  = 90o) 
5 mTorr Variável 
Tab. 4.2.3 
 
 
Tabela 4.2.3. Deposição de Polímero tipo FC.  
tPol :  medido diretamente nas imagens SEM - Figura 4.1. 
Amostra PICP (W) 
pPROC 
(mTorr) 
∆t 
(min) tPol (µm) 
BI14 - 1 750 44,0 1 0,111 
BI14 - 2 750 44,0 2 0,263 
BI14 - 3 750 43,5 4 0,380 
BI14 - 4 750 43,5 6 0,816 
BI14 - 5 750 43,5 8 0,830 
BI14 - 6 750 43,0 10 1,59 
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a) BI14 – 1 
1 min  de deposição 
 
 
b) BI14 – 2 
2 min  de deposição 
 
 
c) BI14 – 3 
4 min  de deposição 
 
 
d) BI14 – 4 
6 min  de deposição 
 
 
e) BI14 – 5 
8 min  de deposição 
 
 
f) BI14 – 6 
10 min  de deposição 
 
Figura 4.1.  Resultados SEM para a deposição de FC (Fluor-Carbono) com plasma de Ar e e 
C4F8. 
0,111 µm 0,263 µm 
0,380 µm 
0,816 µm 
0,830 µm 
1,59 µm 
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Figura 4.2.  Gráfico da espessura da camada de polímero de FC depositada por plasma de  
Ar + C4F8   em função do tempo de deposição.  Processos sem BIAS.  
Taxa de deposição máxima: TDpol = 160 nm/min. 
(Experimentos realizados com apenas uma amostra para cada ponto). 
 
 
 Com relação ao processo tipo BOSCH, inicialmente foram realizados experimentos com o 
acionamento manual dos gases SF6  para  corrosão, e C4F8 para passivação, operando-se com 
tempos da ordem de dezenas de segundos, com o objetivo de se determinar a viabilidade de 
implementação deste processo de corrosão principalmente com relação à anisotropia.  
Estes experimentos foram realizados com a aplicação de PBIAS reduzida  
(PBIAS = 4 W), pois para as condições de fluxo de Ar, a potência refletida para o gerador PBIAS 
resultou elevada. O ângulo da válvula de estrangulamento  foi mantido em  αTV = 90o, ou seja, 
válvula totalmente aberta  Os resultados obtidos não foram satisfatórios, sendo necessário 
estabelecer-se um método mais criterioso para a implementação deste processo.  Na Tabela 4.3. 
estão descritas as condições do processo BI15 e na Figura 4.3. as imagens SEM resultantes. 
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Tabela 4.3. Processo BI15. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI15 
∆tCORR-TOT = 200 s 
∆tPASS-TOT  = 200 s 
∆tTOT         = 400 s 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒   NPassos = 10 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
20 sccm 100 sccm 750 W 20 W 
16 W 
4 W 
- 
40mTorr 
(αTV = 90o) 
5 mTorr 30 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 100 sccm 750 W 20 W 
16 W 
4 W 
- 
40mTorr 
(αTV = 90o) 
5 mTorr 20 s 
 
 
 
 
a) BI15 IM01 
 
 
 
b) BI15 IM02 
 
Figura 4.3.  Imagens SEM resultantes do Processo BI15. 
 
 Como pode ser observado nas imagens SEM da Figura 4.3., houve uma redução da taxa 
de corrosão na região indicada por 1 devido à deposição do polímero de FC proveniente do 
plasma com  Ar + C4F8,  sendo que na região coberta pela máscara de  Ni-P,  o processo de 
corrosão ocorreu com tendência isotrópica, caracterizando um mascaramento para a deposição do 
polímero de passivação (FC). Com relação a este resultado, foi calculada a anisotropia para este 
processo: 
1 
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288,0
5,13
60,911 =−=−=
P
L
h
hA       (4.1) 
 
 Um novo experimento (BI16) foi realizado com o objetivo de aumentar-se o tempo de 
passivação com relação ao tempo de corrosão (de 20s para a BI15 para  30 s na BI16)  para 
observar-se o efeito no resultado final do processo de corrosão. As condições para o processo 
BI16 estão especificadas na Tabela 4.4., sendo os resultados em imagens SEM apresentados na  
Figura 4.4. 
 
 Nestas figuras pode-se notar nitidamente uma diminuição da taxa de corrosão 
perpendicular como indicado por  1,  bem como uma redução da passivação como indicado  
por 2 sob a máscara de Ni-P, resultando em um processo de corrosão justamente ao contrário do 
desejado em um processo tipo BOSCH.  
 
 Diversos experimentos foram realizados sem que os efeitos das etapas de corrosão e 
passivação resultassem em uma corrosão anisotrópica, com características típicas dos processos 
tipo BOSCH. Concluiu-se então que existia um problema envolvendo o acoplamento do gerador 
de RF para BIAS. A potência refletida indicada pelo gerador resultou em torno de 80%, devendo-
se alterar as condições de processo por meio das variáveis disponíveis, de modo a produzir uma 
passivação mais efetiva nas paredes laterais, deixando a base da abertura sendo corroída sem a 
camada de FC de passivação, para que as espécies reativas entrem em contato com  a superfície 
de Si e proceda assim com a corrosão desejada. 
 
 A partir deste resultado, foi alterado o fluxo de Ar de  100 para 35 sccm,  posicionando-se 
a válvula de estrangulamento em αTV = 29o, resultando assim em uma pressão para a câmara de 
processos em torno de  pPROC = 40 mTorr,  ocasionando uma redução significativa da potência de 
BIAS refletida (PBIAS REF),  e consequentemente em um maior acoplamento da potência do 
gerador de BIAS (PBIAS) com a base de suporte das amostras, aumentando o bombardeamento 
físico dos íons sobre a amostra, possibilitando assim a   remoção da  camada de passivação  de 
FC na base da cavidade sendo corroída. 
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Tabela 4.4. Processo BI16. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI16 
∆tCORR-TOT = 200 s 
∆tPASS-TOT  = 300 s 
∆tTOT         = 500 s 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒   NPassos  = 10 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF pPROC pBASE ∆tCORR 
20 sccm 100 sccm 750 W 20 W 
16 W 
4 W 40mTorr 
(αTV = 90o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 100 sccm 750 W 20 W 
16 W 
4 W 40mTorr 
(αTV = 90o) 
5 mTorr 30 s 
 
 
 
 
 
 
a) BI16 IM01 
 
 
 
b) BI16 IM02 
 
Figura 4.4.  Imagens SEM resultantes do Processo BI16. 
 
 
1 
2
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 Realizaram-se vários experimentos ajustando-se a potência do gerador de BIAS em 20, 
40, 60 e 80 W e variando-se a potência do gerador de plasma ICP. Estes resultados estão 
apresentados na Tabela 4.5. A conclusão que se obtém destes resultados é que a potência do 
gerador de plasma ICP age no sentido de variar as condições do plasma e consequentemente, a 
impedância para terra vista a partir da base onde é aplicada a potência do gerador de BIAS,  
produzindo assim uma variação no acoplamento deste último gerador.  A Figura 4.5. ilustra o 
circuito explicativo para este efeito. Nesta tabela, na linha PLASMA, as posições da tabela 
marcadas com  "-"  representam a ausência de plasma ICP enquanto que as posições marcadas 
com  "ICP"  e realçadas em tom cinza indicam que está ocorrendo a descarga ICP, resultando na 
diminuição da potência refletida para  PBIAS  (PBIAS REF). Tanto a ausência como a ocorrência de 
descarga ICP foram observadas através de janelas na câmara de processos. 
 
  
Tabela 4.5. Ensaios para acoplamento de PBIAS. 
PICP (W) 0 100 250 400 500 650 800 
PBIAS_REF (W) 16 9 10 11 11 12 16 
pPROC  (mTorr) 42,2 42,3 42,3 42,3 42,2 42,4 42,4 
 
PBIAS = 
20 W 
PLASMA - - - - ICP ICP ICP 
 
PICP (W) 0  100 250 400 500 650 800 
PBIAS_REF (W) 17 22 24 25 25 14 23 
pPROC  (mTorr) 42,2 42,2 42,2 42,2 42,1 42,2 42,3 
 
PBIAS = 
40 W 
PLASMA - - - - ICP ICP ICP 
 
PICP (W) 0 100 250 400 500 650 800 
PBIAS_REF (W) 32 37 40 41 42 17 28 
pPROC  (mTorr) 42,2 42,1 42,1 42,0 42,0 42,0 42,2 
 
PBIAS = 
60 W 
PLASMA - - - - - ICP ICP 
 
PICP (W) 0 100 250 400 500 650 800 
PBIAS_REF (W) 49 54 56 57 58 21 30 
pPROC  (mTorr) 42,0 42,0 42,0 41,9 41,9 41,8 42,0 
 
PBIAS = 
80 W 
PLASMA - - - - - ICP ICP 
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Figura 4.5.  Circuito do acoplamento entre o gerador de BIAS e o sistema de plasma ICP. 
 
 
 Com o problema de acoplamento do gerador de BIAS solucionado, realizou-se então uma 
série de experimentos para a determinação das condições de deposição de polímero tipo FC a 
partir do plasma com Ar + C4F8 nas amostras. Preparou-se um conjunto de amostras previamente 
corroídas para depois serem expostas à deposição de polímero, primeiramente sem aplicação de 
PBIAS  (experimentos BI23-1, -2, -3, -4), e depois com aplicação de PBIAS (experimento BI24-1,  
-2, -3, -4). Uma amostra para referência denominada BI23_24 foi corroída juntamente com as 
amostras BI23 e BI24, segundo os parâmetros apresentados na Tabela 4.6.  O resultado SEM está 
apresentado na Figura 4.6.  
 
 
Tabela 4.6.  Processo de corrosão das amostras para formação de  underetch,   
e posterior caracterização da deposição de polímeros de passivação (FC). 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF pPROC ∆t 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
28 W 
72 W 41,4 mTorr 
(αTV = 30o) 
60 s 
 
 
Carga: 
PLASMA 
ZP  =  ZP(ΦAR, ΦSF6, ΦC4F8,  
PICP, PBIAS, pPROC) 
Zo
 
Gerador de RF 
de BIAS
 
+
 
C1 C2 
L1 
Unidade de Casamento
 
vG(t) 
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a) BI23_24-0 IM01 
 
 
 
b) BI23_24-0 IM02 
 
Figura 4.6.  Imagens SEM da amostra BI23-24 de referência. 
 
 
 Nesta figura, observa-se uma taxa de corrosão vertical de 2,45 µm/min e uma taxa de 
corrosão horizontal de 0,99 µm/min, ou seja uma anisotropia A = 0,60. 
 
A Tabela 4.7. apresenta as condições de deposição de polímero para a seqüência BI23, 
cujos resultados SEM estão apresentados na Figura 4.7. 
 
 
Tabela 4.7. Parâmetros de processo para as amostras BI23. 
 ΦC4F8 ΦAr PICP 
PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC ∆t 
BI23-1 5 sccm 35 sccm 500 W 0 W 0 W 0 V 
61,3 mTorr 
(αTV = 30o) 
1 min 
(60 s) 
BI23-2 5 sccm 35 sccm 500 W 0 W 0 W 0 V 
59,8 mTorr 
(αTV = 30o) 
2min 
(120 s) 
BI23-3 5 sccm 35 sccm 500 W 0 W 0 W 0 V 
57,0 mTorr 
(αTV = 30o) 
3 min 
(180 s) 
BI23-4 5 sccm 35 sccm 500 W 0 W 0 W 0 V 
52,0 mTorr 
(αTV = 30o) 
4 min 
(2400 s) 
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a) BI23-1 IM02 
1 min 
 
 
b) BI23-2 IM02 
2 min 
 
 
c) BI23-3 IM02 
3 min 
 
 
d) BI23-4 IM02 
4 min 
 
Figura 4.7.  Resultados SEM para os processos de deposição de polímero sem aplicação de pBIAS.  
 
 
A Tabela 4.8. apresenta as condições de deposição de polímero para a seqüência BI24, 
cujos resultados na forma de imagens SEM estão apresentados na Figura 4.8. 
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Tabela 4.8. Parâmetros de processo para as amostras BI24. 
 ΦC4F8 ΦAr PICP 
PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC ∆t 
BI24-1 5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 28 W 
72 W 
-24,7 V 
60,8 mTorr 
(αTV = 30o) 
1 min 
(60 s) 
BI24-2 5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 28 W 
72 W 
-33,0 V 
54,0 mTorr 
(αTV = 30o) 
2 min 
(120 s) 
BI24-3 5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 28 W 
72 W 
-33,0 V 
43,7 mTorr 
(αTV = 30o) 
3 min 
(180 s) 
BI24-4 5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 28 W 
72 W 
-33,0 V 
43,8 mTorr 
(αTV = 30o) 
4 min 
(2400 s) 
 
 
 
a) BI24-1 IM02 
1 min 
 
 
b) BI24-2 IM02 
2 min 
 
 
c) BI24-3 IM02 
3 min 
 
 
d) BI24-4 IM02 
4 min 
 
Figura 4.8.  Resultados SEM para os processos de deposição de polímero com aplicação de pBIAS.  
1
1 
2 2
2 2
1 
1
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 Observa-se na Figura 4.7.  que a deposição de polímero sem a aplicação de pBIAS ocorre 
de forma a cobrir a superfície da amostra, sendo apenas sombreada  pela máscara de Ni-P. 
 
 Já, segundo a Figura 4.8., observa-se nitidamente a deposição de polímero sob a máscara 
de Ni-P como indicado pelas setas 1 e uma exposição da superfície de Si a ser corroída, 
conforme indicado pelas setas 2. Desta forma, está estabelecido um conjunto de parâmetros e de 
condições para o plasma ICP e para o BIAS para que haja deposição de polímero nas paredes 
laterais e remoção deste nas superfícies onde se deseja que o Si seja corroído,  tornando assim 
possível a implementação do processo de corrosão anisotrópica tipo BOSCH. 
 
 Foram estipulados, então, os parâmetros e as condições para os 4 experimentos BI25, 
(BI25-1, -2, -3 e -4) conforme as Tabelas 4.9.1.,  4.9.2., 4.9.3.  e  4.9.4.  Nestes experimentos 
foram mantidos os fluxos dos gases, variando-se os tempos de corrosão (∆tCORR) e de passivação 
(∆tPASS),  sendo que foram empregados  10 passos  de cada no processo  BI25-1  e  20 passos  de 
cada para os demais processos.  
 
Os resultados destes processos de corrosão, operados manualmente, estão ilustrados nas 
Figuras 4.9.1., para os processos  BI25-1, -2, -3  e  -4,   e a Figura 4.9.2. ilustra de forma mais 
ampliada os 4 processos com as respectivas medidas para determinação das taxas de corrosão. 
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Tabela 4.9.1. Processo BI25-1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI25-1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 60 s  ⇒  NPassos  = 10 passos 
∆tPASS   = 60 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
24 W 
76 W 
-24,7 V 
38,6mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 60 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
28 W 
72 W 
-22,7 V 
43,8mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 60 s 
 
 
 
Tabela 4.9.2. Processo BI25-2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI25-2 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 60 s  ⇒  NPassos  = 20 passos 
∆tPASS   = 60 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
24 W 
76 W 
-16,5 V 
38,6mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 60 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
28 W 
72 W 
-20,6 V 
43,8mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 60 s 
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Tabela 4.9.3. Processo BI25-3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI25-3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 30 s  ⇒  NPassos  = 20 passos 
∆tPASS   = 60 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
24 W 
76 W 
-14,2 V 
38,6mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 30 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
28 W 
72 W 
-12,4 V 
43,8mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 60 s 
 
 
 
Tabela 4.9.4. Processo BI25-4. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI25-4 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 40 min 
∆tTOT         = 50 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 30 s  ⇒  NPassos  = 20 passos 
∆tPASS   = 120 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
24 W 
76 W 
-30,9 V 
38,6mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 30 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
5 sccm 35 sccm 500 W 100 W 
28 W 
72 W 
-39,1 V 
43,8mTorr 
(αTV = 29o) 
5 mTorr 120 s 
 
 
 77 
 
 
a) BI25-1 IM03 
 
 
b) BI25-1 IM04 
 
 
a )BI25-2 IM01 
 
 
b) BI25-2 IM02 
 
 
c) BI25-3 IM02 
 
 
d) BI25-3 IM03 
 
 
e) BI25-4 IM02 
 
 
f) BI25-4 IM03 
 
Figura 4.9.1.  Imagens SEM para os processo BI25-1, -2, -3 e -4.  
BI25-4:  PRIMEIRO PROCESSO TIPO BOSCH. 
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a) BI25-1 IM05 
 
 
 
b) BI25-2 IM03 
 
 
 
c) BI25-3 IM05 
 
 
d) BI25-4 IM04 
PRIMEIRO PROCESSO TIPO BOSCH 
 
Figura 4.9.2.  Imagens SEM para os experimentos BI25, exibindo as medidas  
efetuadas nas imagens. 
 
 Pode-se observar a tendência de aumento da anisotropia, ou seja, formação de paredes 
verticais retas, a partir do processo BI25-2 para o processo BI25-4, sendo um especial destaque 
para o processo BI25-4, pois este foi o primeiro a apresentar características de alta anisotropia 
típica de  processos de corrosão tipo BOSCH. 
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 A Tabela 4.10  resume as taxas de corrosão totais e a anisotropia para os processos BI25, 
sendo o resultado com relação à anisotropia para a amostra BI25-4 o melhor obtido neste 
conjunto de experimentos, caracterizando mais uma vez uma tendência  para o processo tipo 
BOSCH com alta anisotropia  A, calculada a partir  de  (2.1).  
 
 
Tabela 4.10. Taxas de Corrosão e Anisotropia para os processos BI25. 
PROCESSOS ∆tTOT (min) TCP µm/min 
TCL 
µm/min A 
BI25-1 20 1,67 0,535 0,68 
BI25-2 40 1,81 0,525 0,71 
BI25-3 30 1,12 0,293 0,74 
BI25-4 50 0,64 0,077 0,88 
 
 
 Até este momento no trabalho, o objetivo era de verificar-se a viabilidade de 
implementação do processo BOSCH, sendo a operação de chaveamento dos gases realizada 
manualmente.  Uma vez obtido o resultado de processos tipo BOSCH com o experimento  
BI25-4, com o objetivo de obter-se resultados melhores com relação à anisotropia, e de obter-se 
paredes com ângulos  αB  tendendo a  90o,  surgiu a necessidade de reduzir-se ambos os intervalos 
de tempo de corrosão, ∆tCORR, e de passivação, ∆tPASS, que, segundo as referências bibliográficas 
resumidas na Tabela 2.3, variam entre  2 s  e  17 s.  Juntamente com a necessidade de empregar-
se processos de longa duração para corrosão profunda de silício, implementou-se um 
equipamento para chaveamento automático no qual é possível especificar-se os intervalos de 
tempo de corrosão e de passivação bem como o número de passos  (corrosão + passivação).  Este 
chaveamento é realizado atuando-se nas tensões de controle de fluxo dos  controladores de fluxo 
de massa  para os gases  SF6  e  C4F8.  
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4.2. Processo de Corrosão Tipo BOSCH - Operação Automática e sem Estabilização 
da Temperatura da Amostra. 
 
 Com o equipamento de chaveamento automático de gases, foram realizados ensaios para 
se determinar as condições de operação com potência ICP inferior, no caso PICP = 400 W, com o 
objetivo de reduzir o aquecimento do equipamento visando processos de longa duração para 
corrosão profunda de modo a atravessar a lâmina de silício com espessuras da ordem de 400 µm. 
Tais ensaios estão apresentados na Tabela 4.11., onde foram adotadas variações dos fluxos de Ar 
(ΦAr = 35 e 50 sccm) e de SF6 (ΦSF6 = 5, 10, 15 e 20 sccm).  
 
 
Tabela 4.11. Ensaios para determinação das condições de operação do plasma. 
Condição ΦSF6 ΦAr PICP 
PBIAS 
PBIAS_REF 
pPROC 
PLASMA 
ICP
 
1 5 35 sccm 400 W 100 W 25 W 38,2 mTorr Estável 
2 10 35 sccm 400 W 100 W 25 W 37,8 mTorr Estável 
3 15 35 sccm 400 W 0 W 
- 
37,3 mTorr Sem Ignição 
4 20 35 sccm 400 W 0 W 
- 
37,5 mTorr Sem Ignição 
5 5 50 sccm 400 W 100 W 25 W 39,0 mTorr Estável 
6 10 50 sccm 400 W 100 W 25 W 39,0 mTorr Estável 
7 15 50 sccm 400 W 100 W 25 W 39,2 mTorr Estável 
8 20 50 sccm 400 W 0 W 
- 
39,0 mTorr Sem Ignição 
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Somente as Condições 1, 2, 5, 6 e 7  resultaram em plasma estável, tornando possível o 
acionamento do gerador de BIAS, sendo que para as Condições 3, 4 e 8 este não foi acionado 
devido ao fato de não ocorrer a ignição do plasma ICP. 
 
 Para as condições que resultaram em plasma estável (1, 2, 5, 6 e 7), foram realizadas 
corrosões para se determinar a anisotropia e as características das superfícies corroídas, de modo 
a escolher-se uma configuração adequada para o processo de corrosão.  As condições destes 
processos de somente corrosão (índice TC, Teste de Corrosão)  com  Ar e SF6  estão 
especificadas na  Tabela 4.12.  para os experimentos BI29  com   ΦAr = 35 sccm   e   BI30  com  
ΦAr = 50 sccm.  Os resultados na forma de imagens SEM estão ilustrados na  Figura 4.10. a), b) 
para os experimentos   BI29  e na   Figura 4.10. c), d), e)   para os experimentos BI30. 
 
 
 
Tabela 4.12. Experimentos de Teste de Corrosão (TC) BI29 e BI30. 
AMOSTRA ΦSF6 ΦAr PICP 
PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS pPROC ∆t 
BI29-TC1 5 sccm 35 sccm 400 W 100 W 16 W 84 W 
39,8 mTorr 
(αTV  = 29o) 10 min 
BI29-TC2 10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 17 W 83 W 
39,8 mTorr 
(αTV  = 30o) 10 min 
BI30-TC1 5 sccm 50 sccm 400 W 100 W 16 W 84 W 
40,2 mTorr 
(αTV  = 31o) 10 min 
BI30-TC2 10 sccm 50 sccm 400 W 100 W 16 W 84 W 
40,0 mTorr 
(αTV  = 32o) 10 min 
BI30-TC3 15 sccm 50 sccm 400 W 100 W 17 W 83 W 
40,4mTorr 
(αTV  = 33o) 10 min 
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a) BI29-TC1 IM01 
 
 
b) BI29-TC2 IM01 
 
 
c) BI30-TC1 IM01 
 
 
d) BI30-TC2 IM01 
 
 
e) BI30-TC3 IM01 
 
Figura 4.10.  Resultados SEM para os experimentos de Teste de Corrosão (TC)  BI29  e  BI30. 
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 A partir destas imagens e das medidas efetuadas e indicadas nestas, elaborou-se a  
Tabela 4.13., a qual resume as Taxas de Corrosão Perpendicular e Lateral (TCP e TCL 
respectivamente) e a Anisotropia, A. 
 
 
Tabela 4.13. Resultados dos experimentos de corrosão BI29 e BI30. 
AMOSTRA TCP (µm/min) 
TCL 
(µm/min) A 
BI29-TC1 3,12 1,46 0,53 
BI29-TC2 4,19 1,21 0,71 
BI30-TC1 3,08 1,47 0,52 
BI30-TC2 3,63 2,32 0,36 
BI30-TC3 3,61 1,91 0,47 
 
 
 
 Dentre os resultados apresentados para os testes BI29, foi escolhida a configuração  
BI29-TC2 por possuir maior anisotropia e menor underetch. 
 
 Com relação aos experimentos BI30, estes apresentaram superfícies corroídas com menor 
rugosidade (observação visual), o que implica em uma menor possibilidade de ocorrência de 
estruturas oriundas de micromascaramento e consequente formação de estruturas tipo grass, 
sendo o experimento BI30-TC2 o que apresentou resultado superior com relação ao acabamento 
superficial. 
 
 A partir dos resultados BI29-TC2, foram especificadas 4 variações nos tempos de 
passivação para o processo, conforme apresentados nas Tabelas 4.14.  (índice TP, Teste de 
Passivação),  originando-se os experimentos BI29-TP1, -TP2, -TP3 e -TP4. 
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Tabela 4.14.1. Processos BOSCH BI29-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =   5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
20 W 
80 W 
-63,9 V 
41,9mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
25 W 
75 W 
-72,1 V 
39,3mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
Tabela 4.14.2. Processos BOSCH BI29-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
21 W 
79 W 
-65,9 V 
42,2mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
25 W 
75 W 
-84,5 V 
39,6mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20s 
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Tabela 4.14.3. Processos BOSCH BI29-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 30 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
20 W 
80 W 
-65,9 V 
42,3mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
25 W 
75 W 
-84,5 V 
40,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 30 s 
 
 
 
Tabela 4.14.4. Processos BOSCH BI29-TP4. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP4 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 40 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100  W 
21  W 
79 W 
-65,9 V 
45,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
25 W 
75 W 
-88,6 V 
40,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 40 s 
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 Os resultados na forma de imagens SEM para estes processos estão ilustrados nas  
Figuras 4.11.1, onde são exibidas as medidas para caracterização dos processos de corrosão e nas 
Figuras 4.11.2.,. onde são exibidas ampliações de  150x  e de  1500x  (para um detalhe da linha 
de  Ni-P  com  37,5 µm  de largura) 
 
 
 
 
 
a) BI29-TP1 IM03 
 
 
 
b) BI29-TP2 IM03 
 
 
 
c) BI29-TP3 IM03 
 
 
 
d) BI29-TP4 IM03 
 
 
Figura 4.11.1.  Imagens SEM exibindo os detalhes das medidas para os  
processos tipo BOSCH  BI29. 
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a) BI29-TP1 IM01 PAN 
 
 
b) BI29-TP1 IM02 
 
 
c) BI29-TP2 IM01 PAN 
 
 
d) BI29-TP2 IM02 
 
 
e) BI29-TP3 IM01 PAN 
 
 
f) BI29-TP3 IM02 
 
 
g) BI29-TP4 IM01 PAN 
 
 
h) BI29-TP4 IM02 
 
Figura 4.11.2.  Imagens SEM panorâmica (150x) e detalhe (1500x) para os  
processos tipo BOSCH  BI29. 
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Tabela 4.15. Resultados dos experimentos de passivação BI29-TP1, -TP2, -TP3  e  -TP4. 
AMOSTRA TCP (µm/min) 
TCL 
(µm/min) A 
BI29-TP1 2,01 0,83 0,59 
BI29-TP2 1,38 0,31 0,76 
BI29-TP3 1,61 0,40 0,75 
BI29-TP4 1,34 0,31 0,77 
 
 
 
A Tabela 4.15 resume os resultados das medidas na forma de taxas de corrosão e 
anisotropia. Examinando-se a Figura 4.11.1. e a Tabela 4.15, verifica-se que apesar das amostras 
BI29-TP2, -TP3 e -TP4 apresentarem valores de A próximos, o processo que mais se aproxima 
de um processo tipo BOSCH, ou seja, com parede lateral reta e com ângulo αB  tendendo a  0o  
foi o processo BI29-TP2, onde a relação entre os tempos de corrosão e de passivação é   
∆tCORR / ∆tPASS  =  10 s/10 s  =  1 
 
 
 Realizaram-se corrosões de longa duração (LD1→ 40 min, LD2→ 80 min e  
LD3→ 120 min)  para se verificar se o processo BI29-TP2 resulta satisfatório para corrosões 
profundas. As condições destas corrosões estão descritas nas Tabelas 4.16. e os resultados na 
forma de imagens SEM, ilustrados na Figura 4.12. com ampliação de 150x (a, b, c) para ter-se 
uma visão panorâmica das pastilhas corroídas e com ampliações diversas ao lado (d, e, f) 
dependendo da profundidade corroída e com as respectivas medidas. 
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Tabela 4.16.1. Especificações do processo BI29-TP2-LD1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP2-LD1 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10sccm 35 sccm 400 W 100 W 
21 W 
79 W 
-68,0 V 
41,4mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10sccm 35 sccm 400 W 100 W 
23 W 
77 W 
-84,5 V 
39,3mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
 
 
 
Tabela 4.16.2. Especificações do processo BI29-TP2-LD2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP2-LD2 
∆tCORR-TOT = 40 min 
∆tPASS-TOT  = 40 min 
∆tTOT         = 80 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
22 W 
79 W 
-68,0 V 
41,4mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
24 W 
77 W 
-86,5 V 
39,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
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Tabela 4.16.3. Especificações do processo BI29-TP2-LD3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI29-TP2-LD3 
∆tCORR-TOT = 60 min 
∆tPASS-TOT  = 60 min 
∆tTOT         = 120 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 180 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
21 W 
79 W 
-68,0 V 
42,1mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
26 W 
77 W 
-88,6 V 
39,6mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
 
 
 
 
 
 Já, nas imagens da Figura 4.12., pode-se observar que ocorre uma corrosão sob a máscara 
de Ni-P conforme o tempo de duração do processo aumenta, ocasionando uma deformação do 
filme de Ni-P para baixo como indicado pela seta 1 na Figura 4.12.1. f). Este efeito está 
relacionado com a redução da espessura da máscara de Ni-P, ficando evidente que apesar de ser 
uma máscara dura (hard-mask) esta sofre corrosão principalmente pela presença da potência de 
BIAS da ordem de 80 W e do consequente bombardeamento dos diversos íons provenientes do 
plasma.  Pode-se notar também, principalmente no processo de 120min, o efeito de abaulamento 
(bowing) das paredes laterais, indicado pela seta 1 na Figura 4.12 e). 
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a) BI29-TP2-LD1 IM01 PAN 150x 
∆tTOT = 40 min 
 
 
b) BI29-LD1 IM03 
∆tTOT = 40 min 
 
 
c) BI29-TP2-LD2 IM01 PAN 150x 
∆tTOT = 80 min 
 
 
d) BI29-LD2 IM04 
∆tTOT = 80 min 
 
 
e) BI29-TP2-LD3 IM01 PAN 150x 
∆tTOT = 120 min 
 
 
f) BI29-LD3 IM03B 
∆tTOT = 120 min 
 
Figura 4.12.  Imagens SEM com ampliação 150x para os três processos de corrosão de longa 
duração - configuração BI29-TP2. 
1 
1 
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 Na Tabela 4.17. estão resumidos os resultados em termos das medições efetuadas na 
Figura 4.12.  Observa-se uma pequena variação na taxa de corrosão vertical TCP, indicando a 
estabilidade deste processo. O valor de SC = 28 µm para a amostra BI29-TP2-LD3 é apenas um 
valor estimado pois resultou de uma soma de valores aproximados como se pode observar na 
figura correspondente a este processo.  
 
TCP média = 1,34 µm/min 
 
Tabela 4.17. Resultados dos processos de corrosão de longa duração para a configuração  
BI29-TC2. 
AMOSTRA 
hP 
(µm) 
SC 
(µm) 
∆tTOT 
(min) 
TCP 
(µm/min) 
∆TCP 
(%) 
BI29-TP2-LD1 53 3,42 40 1,33 0,7 
BI29-TP2-LD2 113 9,74 80 1,41 5 
BI29-TP2-LD3 155 28 (?) 120 1,29 3,7 
 
 Um outro conjunto de experimentos foi realizado para verificar-se a influência da 
potência de BIAS no processo. Para tanto, mantiveram-se as condições BI29-TC2  variando-se 
PBIAS para valores de 40, 60, 80 e 120 W, (PBIAS = 100 W já foi avaliado no caso BI29_TC2) 
resultando assim nos experimentos BI31-TB1,  -TB2,  -TB3 e  -TB4, (TB = Teste de BIAS). 
Estes processos estão especificados nas Tabelas 4.18, e os resultados SEM estão ilustrados na 
Figura 4.13. 
 
 Analisando-se os resultados nas Figuras 4.13, conclui-se que o processo tipo BOSCH 
resulta em corrosões com menor undercut para  PBIAS entre 100 W e 120 W, porém,  processos 
com PBIAS = 120 W não são recomendados, pois o gerador frequentemente aciona um alarme de 
potência refletida (PBIAS_REF) excessiva nestas condições. Isto limita a operação do gerador de  
PBIAS  para potências em torno de 100 W, optando-se por manter-se esta fixa em  
100 W no restante do trabalho. 
 93 
 
 
Tabela 4.18.1. Especificações do processo BI31-TB1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI31-TB1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 40 W 
8 W 
32 W 
-10,3 V 
42,4mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 40 W 
11 W 
29 W 
-20,6 V 
39,8mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
 
 
 
Tabela 4.18.2. Especificações do processo BI31-TB2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI31-TB2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 60 W 
15 W 
45 W 
-26,8 V 
41,6mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 60 W 
15 W 
45 W 
-50,6 V 
39,6mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
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Tabela 4.18.3. Especificações do processo BI31-TB3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI31-TB3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 80 W 
17 W 
63 W 
-51,5 V 
42,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS / 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 80 W 
21 W 
59 W 
-68,0 V 
40,2mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
 
 
 
Tabela 4.18.4. Especificações do processo BI31-TB4. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI31-TB4 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 20 s  ⇒  NPassos  = 30 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 120 W 
26 W 
94 W 
-92,7 V 
42,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS / 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 120 W 
32 W 
88 W 
-100,9 V 
39,5mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
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a) BI31-TB1 IM01   (PBIAS = 40 W) 
 
 
b) BI31-TB1 IM02   (PBIAS = 40 W) 
 
 
c) BI31-TB2 IM01   (PBIAS = 60 W) 
 
 
d) BI31-TB1 IM02   (PBIAS = 60 W) 
 
 
e) BI31-TB3 IM01   (PBIAS = 80 W) 
 
 
f) BI31-TB3 IM02   (PBIAS = 80 W) 
 
 
g) BI31-TB4 IM01   (PBIAS = 120 W) 
 
 
h) BI31-TB4 IM02   (PBIAS = 120 W) 
 
Figura 4.13.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI31 com variação de PBIAS. 
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 Os experimentos BI32 consistem na redução dos intervalos de tempo de corrosão ∆tCORR  
e de passivação  ∆tPASS, no sentido de procurar obter-se paredes laterais com ângulo  αB  o mais 
próximo possível de 00. Tais experimentos estão especificados nas Tabelas 4.19., onde o intervalo 
de tempo de corrosão passa a ser ∆tCORR = 10 s e os intervalos de tempo de passivação ∆tPASS 
variam em, 10, 20, 30 e 40 s. 
 
Tabela 4.19.1. Especificações do processo BI32-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
24 W 
76 W 
-76,2 V 
42,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
27 W 
73 W 
-82,4 V 
37,8mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
 
Tabela 4.19.2. Especificações do processo BI32-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
24 W 
76 W 
-76,2 V 
46,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
28 W 
72 W 
-96,8 V 
40,08mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 20 s 
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Tabela 4.19.3. Especificações do processo BI32-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 30 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 30 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
25 W 
75 W 
-86,5 V 
49,5mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
28 W 
72 W 
-100,9 V 
40,4mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 30 s 
 
 
 
Tabela 4.19.4. Especificações do processo BI32-TP4. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP4 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 40 min 
∆tTOT         = 50 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 40 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
26 W 
74 W 
-88,6 V 
46,5mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
27 W 
73 W 
-90,6 V 
40,3mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 40 s 
 
 Os resultados na forma de imagens SEM estão ilustrados na Figura 4.14.1.  
para imagens panorâmicas (150x) e detalhe (1500x) e as imagens com medidas, na  
Figura 4.14.2. 
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a)  BI32-TP1 IM01 PAN 
 
 
b)  BI32-TP1 IM02 
 
 
c)  BI32-TP2 IM01 PAN 
 
 
d)  BI32-TP2 IM02 
 
 
e)  BI32-TP3 IM01 PAN 
 
 
f)  BI32-TP3 IM02 
 
 
g)  BI32-TP4 IM01 PAN 
 
 
h)  BI32-TP4 IM02 
 
Figura 4.14.1.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI32 com variação de ∆tPASS - 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhe (1500x). 
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a)  BI32-TP1 IM03 
 
 
b)  BI32-TP2 IM03 
 
 
c)  BI32-TP3 IM03 
 
 
d)  BI32-TP4 IM03 
 
Figura 4.14.2.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI32 com variação de PBIAS - Imagens 
com medidas (2000x). 
 
 
 Os resultados das alturas corroídas, taxas de corrosão e ângulos αB  estão apresentados na 
Tabela 4.20.  Observa-se com estes resultados, processos de corrosão altamente anisotrópicos 
para os tempos e profundidades de corrosão em questão (hP da ordem de 30 µm). Também 
pode-se observar o aparecimento de micromascaramento formando uma espécie de gramado 
(grass) nas regiões corroídas. No caso destas formações apresentarem uma densidade elevada, 
ocorre a tendência de prejudicar as taxas de corrosão, sendo que a formação deste grass será 
explorada com maior profundidade no Capítulo 5.  
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Tabela 4.20. Resultados dos experimentos de corrosão BI32. 
AMOSTRA ∆tTOT (min) 
hP 
(µm) 
TCP 
(µm/min) 
TCL 
(µm/min) αB 
BI32-TP1 20 25,4 1,27 0,83 5,7 o 
BI32-TP2 30 27,3 0,91 0,31 1,7 o 
BI32-TP3 40 22,0 0,55 0,40 0o 
BI32-TP4 50 27,4 0,55 0,31 2,5o 
 
 
Para analisar o comportamento destes processos em corrosões profundas, aplicou-se o 
processo BI32-TP1 para   ∆tTOT  = 40, 80 e 120 min,  conforme especificado nas Tabelas 4.21., 
denominando-se estes experimentos de BI32-TP1-LD1,  -LD2  e  -LD3, e cujos resultados estão 
ilustrados na forma de imagens  SEM  nas  Figuras 4.15.1 e 4.15.2. 
 
 
Tabela 4.21.1. Especificações do processo BI32-TP1-LD1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP1-LD1 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10s ccm 35 sccm 400 W 100 W 
20 W 
80 W 
-72,1 V 
43,1mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS  
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
27 W 
73 W 
-82,4 V 
37,8mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
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Tabela 4.21.2. Especificações do processo BI32-TP1-LD2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP1-LD2 
∆tCORR-TOT = 40 min 
∆tPASS-TOT  = 40 min 
∆tTOT         = 80 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 240 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
21 W 
79 W 
-70,0 V 
42,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
27 W 
73 W 
-82,4 V 
38,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
Tabela 4.21.3. Especificações do processo BI32-TP1-LD3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI32-TP1-LD3 
∆tCORR-TOT = 60 min 
∆tPASS-TOT  = 60 min 
∆tTOT         = 120 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 360 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
22 W 
78 W 
-65,9 V 
42,0mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
26 W 
74 W 
-80,3 V 
37,9mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 10 s 
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a)  BI32-TP1-LD1 IM01 PAN 
∆tTOT = 40 min 
 
 
b)  BI32-TP1-LD1 IM02 
∆tTOT = 40 min 
 
 
c)  BI32-TP1-LD2 IM01 PAN 
∆tTOT = 80 min 
 
 
d)  BI32-TP1-LD2 IM02 
∆tTOT = 80 min 
 
 
e)  BI32-TP1-LD3 IM01 PAN 
∆tTOT = 120 min 
 
 
f)  BI32-TP1-LD3 IM02 
∆tTOT = 120 min 
 
Figura 4.15.1.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI32 de longa duração (LD). 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes. 
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a)  BI32-TP1-LD1  IM03 
∆tTOT = 40 min 
 
 
b)  BI32-TP1-LD2  IM03 
∆tTOT = 80 min 
 
 
c)  BI32-TP1-LD3  IM03 
∆tTOT = 120 min 
Figura 4.15.2.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI32 de longa duração (LD). 
Imagens com medidas. 
 
 Observa-se que o processo BI32-TP1-LD2 ilustrado na Figura 4.15.1 d) apresentou uma 
corrosão diferente do lado direito com relação ao lado esquerdo da figura com um ângulo αB 
maior e underetch também maior sendo esta ocorrência atribuída a uma alteração na direção do 
bombardeamento iônico nesta face com relação à outra, o que não ocorreu com os outros 
processos LD1 e LD3. A Tabela 4.22 apresenta os resultados de profundidades e taxas de 
corrosão juntamente com o ângulo αB. 
 
 Outro fato a ser observado refere-se ao aparecimento de grass devido ao 
micromascaramento característico de processos com alta anisotropia que empregam aplicação de 
polímeros de passivação para as paredes laterais. 
"Grass" 
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Tabela 4.22. Resultados dos experimentos de corrosão BI32 de longa duração (LD). 
AMOSTRA ∆tTOT (min) 
hp 
(µm) 
TCP 
(µm/min) 
SC
 
(µm) 
TCSM 
(µm/min) αB 
BI32-TP1-LD1 40 54,7 1,37 0,14 (?) 
0,0035 
(?) 2,5
 o
 
BI32-TP2-LD2 80 105 1,31 2,5 0,031 3,7 o 
BI32-TP3-LD3 120 157 1,31 4,2 0,035 3,9o 
 
 
 Observa-se na Tabela 4.22  taxas de corrosão vertical TCP iguais para os processos de 80 
e de 120 min, possuindo um valor de  0,06 µm/min  maior para o de 40 min.  Devido à 
dificuldade de determinar-se o valor de SC devido à existência da camada de polímero para a 
amostra BI32-TP1-LD1 com tempo de processos de 40 min, as medidas de SC e de TCSM para 
este processo foram prejudicadas. 
 
 Uma outra série de quatro experimentos realizados variando-se o tempo de passivação, 
denominados como teste de passivação BI33-TP1, -TP2, -TP3 e -TP4, foram realizados a partir 
dos resultados dos experimentos BI30, onde o fluxo de Ar empregado é de 50 sccm, ou seja,  
15 sccm  maior que nos processos anteriores baseados nos experimentos BI29. O propósito destes 
experimentos é aumentar-se o fluxo de Ar e em uma outra etapa introduzir-se um fluxo de O2 no 
processo para com isto reduzir-se a formação do grass devido ao micromascaramento. As 
condições destes experimentos estão descritas nas Tabelas 4.23. e os resultados na forma de 
imagens SEM estão ilustrados nas Figuras 4.16.  Estes processos são do tipo de curta duração, 
onde é especificado um tempo total de corrosão ∆tCORR-TOT = 10min.  Como o intervalo de tempo 
dos passos de corrosão é  ∆tCORR  = 10 s, resulta em um processo com NPassos  = 60 passos. 
Observa-se que o ângulo  αTV  da válvula de estrangulamento do sistema de vácuo foi alterado de 
29o  para 32o devido ao fluxo maior de Ar, para que com isto estabeleçam-se pressões de 
processo em torno de 40 mTorr. 
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Tabela 4.23.1. Especificações do processo BI33-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI33-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 400 W 100 W 
19 W 
81 W 
-68,0 V 
41,8mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 50 sccm 400 W 100 W 
25 W 
75 W 
-72,1 V 
39,0mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
Tabela 4.23.2. Especificações do processo BI33-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI33-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 20 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10sccm 50 sccm 400 W 100 W 
21 W 
79 W 
-68,0 V 
44,0mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10sccm 50 sccm 400 W 100 W 
32 W 
68 W 
-82,4 V 
40,9mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 20 s 
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Tabela 4.23.3. Especificações do processo BI33-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI33-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 30 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 30 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10sccm 50 sccm 400 W 100 W 
26 W 
74 W 
-68,0 V 
45,1mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10sccm 50 sccm 400 W 100 W 
28 W 
72 W 
-84,5 V 
40,8mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 30 s 
 
 
 
Tabela 4.23.4. Especificações do processo BI33-TP4. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI33-TP4 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 40 min 
∆tTOT         = 50 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 40 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 400 W 100 W 
26 W 
74 W 
-72,1 V 
45,0mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
10 sccm 50 sccm 400 W 100 W 
28 W 
72 W 
-82,4 V 
40,5mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 40 s 
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a)  BI33-TP1 IM01 PAN 
 
 
b)  BI33-TP1 IM02 
 
 
c)  BI33-TP2 IM01 PAN 
 
 
d)  BI33-TP2 IM02 
 
 
e)  BI33-TP3 IM01 PAN 
 
 
f)  BI33-TP3 IM02 
 
 
g)  BI33-TP4 IM01 PAN 
 
 
h)  BI33-TP4 IM02 
 
Figura 4.16.1.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI33 com variação de ∆tPASS  - 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhe (1500x). 
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a)  BI33-TP1 IM03 
 
 
b)  BI33-TP2 IM03 
 
 
c)  BI33-TP3 IM03 
 
 
d)  BI33-TP4 IM03 
 
Figura 4.16.2.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI33 com variação de PBIAS. 
Imagens com medidas (2000x). 
 
 Observando-se as imagens SEM na Figura 4.16.2, nota-se ainda a presença do grass nos 
processos BI33-TP1, -TP2 e TP3 por serem estes processos altamente anisotrópicos, justamente 
devido à eficiente passivação polimérica o que favorece a formação deste. Já no processo TP4, 
observa-se  uma tendência ao abaulamento lateral (bowing), revelado pelo valor do ângulo  
αB = 3,81o, superior aos valores deste ângulo apresentados pelos outros processos. Neste 
processo, nota-se uma menor formação do grass. Os resultados das alturas corroídas, taxas de 
corrosão e ângulos αB  estão apresentados na Tabela 4.24. 
 
 109 
 
 
 
 
Tabela 4.24. Resultados dos experimentos de corrosão BI33. 
AMOSTRA ∆tTOT (min) 
hP 
(µm) 
TCP 
(µm/min) αB 
BI33-TP1 20 29,4 1,47 1,42o 
BI33-TP2 30 28,7 0,95 2,43o 
BI33-TP3 40 22,6 0,57 3,01o 
BI33-TP4 50 25,8 0,52 3,81o 
 
 
 
 Como uma última modificação no processo BOSCH ainda sem o controle da temperatura 
no substrato, foram realizados experimentos com fluxo de C4F8 de  ΦC4F8 = 30 sccm,   próximo 
do limite superior em função do mass flow controller  empregado. Optou-se por aumentar 
também a potência do gerador para o ICP para  PICP = 450 W,  no intuito de se produzir um 
plasma mais estável, o que de fato foi obtido. Estes experimentos correspondem aos processos 
BI36-TP1,  -TP2  e  -TP3, onde variou-se o tempo de passivação  ∆tPASS  em  5, 10 e 15 s.  Estes 
processos estão descritos nas Tabelas 4.25,  os resultados na forma de imagens SEM estão 
ilustrados nas Figuras 4.17. e  os resultados das alturas corroídas, taxas de corrosão e ângulos αB  
estão apresentados na  Tabela 4.26. 
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Tabela 4.25.1. Especificações do processo BI36-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI36-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =   5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-43,3 V 
38,0mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
31 W 
69 W 
-86,5 V 
42,2mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 4.25.2. Especificações do processo BI36-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI36-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-51,5 V 
39,2mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
32 W 
68 W 
-86,5 V 
42,4mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
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Tabela 4.25.3. Especificações do processo BI36-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI36-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  indeterminada 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-61,8 V 
40,1mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
33 W 
67 W 
-90,6 V 
43,0mTorr 
(αTV = 32o) 
5 mTorr 15 s 
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a)  BI36-TP1  IM01 PAN 
 
 
 
b)  BI36-TP1  IM02 
 
 
c)  BI36-TP2  IM01 PAN 
 
 
 
d)  BI36-TP2  IM02 
 
 
e)  BI36-TP3  IM01 PAN 
 
 
 
f)  BI36-TP3  IM02 
 
Figura 4.17.1.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI36, testes de passivação (TP)- 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes (1500x). 
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a)  BI36-TP1  IM03 
 
 
 
b)  BI36-TP1  IM05 
GRASS 
 
 
c)  BI36-TP2  IM03 
 
 
 
d)  BI36-TP2  IM05 
GRASS 
 
 
e)  BI36-TP3  IM03 
 
 
 
f)  BI36-TP3  IM05 
GRASS 
 
Figura 4.17.2.  Imagens SEM dos resultados dos processos BI36, testes de passivação (TP)- 
Imagens com medidas (2000x) e  detalhe do grass  (2000x). 
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Tabela 4.26. Resultados dos experimentos de corrosão BI36. 
AMOSTRA ∆tTOT (min) 
hP 
(µm) 
TCP 
(µm/min) αB 
BI36-TP1 15 19,7 1,31 5,9o 
BI36-TP2 20 25,5 1,28 0 / 5o 
BI36-TP3 25 20,7 0,83 2,7o 
 
 
 O tempo total de corrosão para os três processos é o mesmo, ∆tCORR-TOT = 10min, sendo 
que houve um aumento de hP para a amostra BI36-TP2, ao passo que para as outras amostras os 
resultados foram próximos. Nota-se a presença do grass nas Figuras 4.17.2  b), d)  e  f), porém 
com uma densidade menor para a amostra BI36-TP2, sendo esta uma possível justificativa para o 
aumento de hP resultante neste experimento.  Um face da amostra BI36-TP2 apresentou ângulo 
αB = 0o enquanto a outra face apresentou αB = 5o, sendo esta ocorrência atribuída a uma alteração 
na direção do bombardeamento iônico para esta amostra, o que não ocorreu nas outras amostras 
pois apresentaram ângulos  αB  muito próximos para ambas as faces. 
 
 A próxima etapa consiste em implementar a regulação da temperatura θBASE do suporte 
dos substratos a serem corroídos pelo processo BOSCH. A temperatura da amostra é considerada 
igual à temperatura da base onde esta é fixada, sendo denominada θBASE.  Para os processos 
anteriores, após o final de um processos de 40 min, mediu-se uma temperatura de 
aproximadamente θBASE = 80 oC por meio de um instrumento tipo pirômetro óptico, ou seja a 
temperatura variou durante um certo intervalo de tempo, de temperatura ambiente até um valor 
desconhecido e por volta de 80 oC no momento da medida para este tipo de processo. 
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4.3.   Processo de Corrosão Tipo BOSCH - Operação Automática e com  
Estabilização de Temperatura da Amostra. 
 
 Para esta série de experimentos foram adotados parâmetros a partir dos experimentos 
BI36, variando-se agora a temperatura de  θBASE  para os valores de 10,  20,  30,  40  e  50 oC. 
Para cada uma destas temperaturas variou-se o tempo de passivação com C4F8  para valores 
∆tPASS  = 5,  10 e 15 s,  correspondendo aos experimentos TP1, TP2 e TP3, respectivamente. As 
variáveis relativas aos experimentos estão apresentadas nas Tabelas 4.27, sendo os resultados na 
forma de imagens SEM ilustrados nas Figuras 4.18.  
 
 
 
 
θBASE  =  10 oC 
 
Tabela 4.27.1. Especificações do processo BI38-10-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-10-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =   5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  10 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
24 W 
76 W 
-39,1 V 
40,9mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
35 W 
65 W 
-72,1 V 
44,1mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
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Tabela 4.27.2. Especificações do processo BI38-10-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-10-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  10 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
20 W 
80 W 
-49,4 V 
43,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
39 W 
61 W 
-72,1 V 
44,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
 
Tabela 4.27.3. Especificações do processo BI38-10-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-10-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  10 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-53,6 V 
44,1mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
39 W 
61 W 
-74,2 V 
44,5mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
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θBASE  =  20 oC 
 
Tabela 4.27.4. Especificações do processo BI38-20-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-20-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =   5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
21 W 
79 W 
-41,2 V 
39,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
35 W 
65 W 
-70,0 V 
44,2mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 4.27.5. Especificações do processo BI38-20-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-20-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-41,2 V 
43,1mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
32 W 
68 W 
-78,3 V 
44,2mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
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Tabela 4.27.6. Especificações do processo BI38-20-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-20-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
25 W 
75 W 
-49,4 V 
43,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
30 W 
70 W 
-82,4 V 
45,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
 
 
 
θBASE  =  30 oC 
 
Tabela 4.27.7. Especificações do processo BI38-30-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-30-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =   5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  30 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-45,3 V 
41,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
40 W 
60 W 
-74,2 V 
43,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
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Tabela 4.27.8. Especificações do processo BI38-30-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-30-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  30 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
25 W 
75 W 
-61,8 V 
43,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
37 W 
63 W 
-78,3 V 
44,2mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
 
Tabela 4.27.9. Especificações do processo BI38-30-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-30-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  30 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
24 W 
76 W 
-53,6 V 
43,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
31 W 
69 W 
-80,3 V 
44,5mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
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θBASE  =  40 oC 
 
Tabela 4.27.10. Especificações do processo BI38-40-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =  5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   =  5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
24 W 
76 W 
-41,2 V 
41,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
34 W 
66 W 
-78,3 V 
44,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 4.27.11. Especificações do processo BI38-40-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-43,3 V 
43,2mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
36 W 
64 W 
-78,3 V 
45,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
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Tabela 4.27.12. Especificações do processo BI38-40-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-53,6 V 
44,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
37 W 
63 W 
-78,3 V 
45,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
 
 
 
θBASE  =  50 oC 
 
Tabela 4.27.13. Especificações do processo BI38-50-TP1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-50-TP1 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  =  5 min 
∆tTOT         = 15 min 
 
θBASE  =  50 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
21 W 
79 W 
-47,4 V 
41,5mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
34 W 
66 W 
-70,0 V 
45,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
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Tabela 4.27.14. Especificações do processo BI38-50-TP2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-50-TP2 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  50 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
24 W 
76 W 
-41,2 V 
43,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
35 W 
65 W 
-74,2 V 
45,1mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
 
Tabela 4.27.15. Especificações do processo BI38-50-TP3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-50-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 15 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  50 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-45,3 V 
43,8mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100  W 
34W 
66 W 
-84,2 V 
45,5mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
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a)  BI38-10-TP1  IM01 PAN 
 
 
 
b)  BI38-10-TP1  IM02 
 
 
c)  BI38-10-TP2  IM01 PAN 
 
 
 
d)  BI38-10-TP2  IM02 
 
 
e)  BI38-10-TP3  IM01 PAN 
 
 
 
f)  BI38-10-TP3  IM02 
 
Figura 4.18.1. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38, testes de passivação (TP),  
θBASE  =  10 oC. 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes (1500x). 
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a)  BI38-20-TP1  IM01 PAN 
 
 
 
b)  BI38-20-TP1  IM02 
 
 
c)  BI38-20-TP2  IM01 PAN 
 
 
 
d)  BI38-20-TP2  IM02 
 
 
e)  BI38-20-TP3  IM01 PAN 
 
 
 
f)  BI38-20-TP3  IM02 
 
Figura 4.18.2. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38, testes de passivação (TP),  
θBASE  =  20 oC. 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes (1500x). 
1 
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a)  BI38-30-TP1  IM01 PAN 
 
 
 
b)  BI38-30-TP1  IM02 
 
 
c)  BI38-30-TP2  IM01 PAN 
 
 
 
d)  BI38-30-TP2  IM02 
 
 
e)  BI38-30-TP3  IM01 PAN 
 
 
 
f)  BI38-30-TP3  IM02 
 
Figura 4.18.3. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38, testes de passivação (TP),  
θBASE  =  30 oC. 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes (1500x). 
1 
 126 
 
 
a)  BI38-40-TP1  IM01 PAN 
 
 
 
b)  BI38-40-TP1  IM02 
 
 
c)  BI38-40-TP2  IM01 PAN 
 
 
 
d)  BI38-40-TP2  IM02 
 
 
e)  BI38-40-TP3  IM01 PAN 
 
 
 
f)  BI38-40-TP3  IM02 
 
Figura 4.18.4. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38, testes de passivação (TP),  
θBASE  =  40 oC. 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes (1500x). 
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a)  BI38-50-TP1  IM01 PAN 
 
 
 
b)  BI38-50-TP1  IM02 
 
 
c)  BI38-50-TP2  IM01 PAN 
 
 
 
d)  BI38-50-TP2  IM02 
 
 
e)  BI38-50-TP3  IM01 PAN 
 
 
 
f)  BI38-50-TP3  IM02 
 
Figura 4.18.5. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38, testes de passivação (TP),  
θBASE  =  50 oC. 
Imagens panorâmicas (150x) e detalhes (1500x). 
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 A partir das imagens SEM obtidas, e após realizar-se as medidas nestas, os valores das 
profundidades de corrosão  hV,  taxa de corrosão vertical TCV e ângulo αB  estão apresentados na 
Tabela 4.28.  e nos gráficos de   TCV x ∆tPASS   e de  αB x ∆tPASS,  nas Figuras 4.19 e 4.20, 
respectivamente. 
 
 Nota-se a formação mais intensa do grass para as temperaturas de processo θBASE  de 20 e 
de 30 oC.  Para   θBASE  = 10 oC, as amostras BI38-10-TP1 e TP2 não apresentaram formação de 
grass, porém, ocorreu uma corrosão lateral maior que nos outros experimentos, o que é atribuído 
ao efeitos da Função de Distribuição Angular dos Íons e Função de Distribuição de Energia dos 
Íons (FDAI e FDEI, respectivamente), [2.11.]. Também fica claro que a formação de grass em 
Alta e Muito Alta densidade (A.  e  M.A. na Tabela 4.28) prejudica a taxa de corrosão vertical, 
devido à formação de uma estrutura densa e com acúmulo de polímero de difícil remoção, 
impedindo que as espécies reativas alcancem o silício na superfície a ser corroída. Porém, a 
formação deste grass é indício de que o processo de corrosão possui alta anisotropia, tendendo a 
formar paredes laterais perpendiculares com a superfície do substrato [4.3. e 4.4.] e que estão 
evidentes para os processos TP2 com ∆tPASS = 10 s. Observa-se claramente o efeito do grass na 
taxa de corrosão observando-se os resultados BI38-20-TP2  IM02 e   BI38-30-TP2  IM02  na 
Figura 4.18.2. d) e na Figura 4.18.3. d), onde a região próxima da borda e indicada por  
apresentou menor profundidade corroída, sendo visível a maior densidade do grass nestas 
regiões. 
 
 Nesta mesma tabela, ressaltou-se em negrito os processos com  θBASE  =  40oC,   por estes 
apresentarem  a menor formação de grass e por apresentar os menores ângulos αB , tornando-se 
assim um processo BOSCH com boas características geométricas de corrosão, embora os 
processos marcados em cinza resultaram em  αB= 0o,  caracterizando assim alta anisotropia, 
porém baixa taxa de corrosão, tornando o processo não indicado para grandes profundidades de 
corrosão. 
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Tabela 4.28 Resultados dos experimentos de corrosão BI38. 
AMOSTRA ∆tTOT (min) 
hV 
(µm) 
hH 
(µm) 
TCV 
(µm/min) αB Grass 
BI38-10-TP1 15 21,66 3,00 1,44 0o  S/ 
BI38-10-TP2 20 11,66 0,00 0,58 0o A.F. 
BI38-10-TP3 25 16,66 3,66 0,66 - S/ 
BI38-20-TP1 15 21,66 1,00 1,44 2,6o A.F. 
BI38-20-TP2 20 16,66 0,00 0,83 0o M.A. 
BI38-20-TP3 25 12,00 0,00 0,48 0o M.A. 
BI38-30-TP1 15 20,00 0,66 1,33 1,9o A.F. 
BI38-30-TP2 20 14,33 0,00 0,72 0o M.A. 
BI38-30-TP3 25 16,66 0,00 0,66 0o A.F. 
BI38-40-TP1 15 25,00 1,33 1,66 3,0o B.F. 
BI38-40-TP2 20 25,00 1,00 1,25 2,3o A.F. 
BI38-40-TP3 25 22,66 1,66 0,90 4,2o B.F. 
BI38-50-TP1 15 23,33 1,66 1,55 4,1o S/ 
BI38-50-TP2 20 26,66 1,66 1,33 3,6o S/ 
BI38-50-TP3 25 22,66 2,66 0,90 6,7o S/ 
 
Legenda:   S/ - sem formação;   B.F. - baixa formação;   A.F. - alta formação;    
      M.A. -muito alta formação 
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Figura 4.19.   TCP x θBASE. 
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Figura 4.20.   αB x θBASE. 
Alta Anisotropia 
aB = 0o 
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 No gráfico  TCP x θBASE  (Figura 4.19.) fica evidente o aumento da taxa de corrosão com a 
diminuição de tempo de passivação, pois: 
 
TCV = hP/∆tCORR_TOT     (4.2)    
 
 ∆tCORR_TOT = ∆tCORR + ∆tPASS           (4.3) 
 
 
e com ao aumento da temperatura da base θBASE, pois para temperaturas menores ocorre a 
formação do grass diminuindo consequentemente a taxa de corrosão perpendicular TCP.  E no 
gráfico de αB x θBASE (Figura 44.20.) pode-se observar a tendência de aumento do ângulo αB com 
o aumento da temperatura e com o aumento do tempo de passivação, caracterizando a formação 
de paredes não perpendiculares à superfície do substrato. 
 
 Uma hipótese para a formação do grass é que este ocorre nas regiões onde o filme de Ni-P 
foi removido, ficando algum resíduo de Pd  e/ou  de Ni-P na superfície. Como uma proposta 
alternativa, experimentou-se uma corrosão com uma lâmina preparada pela seqüência MD#2 e 
posteriormente corroída pelos processos BI38-20-TP1, BI38-20-TP2, BI38-30-TP1 e   
BI38-30-TP1, os quais apresentam formação de grass. Os resultados destes experimentos estão 
ilustrados na Figura 4.21, onde é possível se observar claramente a formação do grass. inclusive 
o efeito da maior densidade deste na diminuição da taxa de corrosão. 
 
 Baseado nestes resultados, conclui-se que a seqüência MD#2 não oferece uma alternativa 
para eliminação do grass. Em função da formação deste grass resultar em uma superfície negra e 
opaca caracterizando assim uma alta absorção de luz. A formação destas estruturas será objeto de 
estudo mais detalhado, realizado no Capítulo 5, onde são exploradas as aplicações do processo 
tipo BOSCH. 
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a) BI38-20-TP1  Mascaramento  MD#2 
 
 
 
b) BI38-30-TP1   Mascaramento  MD#2 
 
 
c) BI38-30-TP2  Mascaramento  MD#2 
 
 
Figura 4.21. Imagens SEM exibindo os resultados dos processos utilizando-se máscara dura 
seqüência MD#2, aplicando-se processos tipo BOSCH  BI38-20-TP1, BI38-30-TP1 e  -TP2. 
 
 
 Foram realizados mais 9 experimentos de longa duração, a partir de processos com baixa 
formação de grass para verificar-se o comportamento dos processos para grandes profundidades 
de corrosão. Foram escolhidos os processos BI38-20-TP1, BI38-40-TP1  e  BI38-40-TP2. Os 
parâmetros destes processos estão registrados nas Tabelas 4.29. e os resultados na forma de 
imagens SEM estão ilustrados nas Figuras 4.22. A partir destas imagens SEM , e após realizar-se 
as medidas nestas, os valores das profundidades de corrosão  hP,  taxa de corrosão perpendicular à 
superfície TCP e ângulo αB  estão organizados na Tabela 4.30. 
 
 133 
 
 
Tabela 4.29.1. Especificações do processo BI38-20-TP1-LD1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-20-TP1-LD1 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-43,5 V 
41,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
49 W 
51 W 
-57,7 V 
41,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 4.29.2. Especificações do processo BI38-20-TP1-LD2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-20-TP1-LD2 
∆tCORR-TOT = 40min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 60 min 
 
θBASE  =  20oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 240 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-37,8 V 
40,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
39 W 
61 W 
-65,9 V 
44,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
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Tabela 4.29.3. Especificações do processo BI38-20-TP1-LD3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-20-TP1-LD3 
∆tCORR-TOT = 60 min 
∆tPASS-TOT  = 30 min 
∆tTOT         = 90 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 360 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-37,1 V 
39,9mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
37 W 
63 W 
-72.1 V 
44,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 4.29.4. Especificações do processo BI38-40-TP1-LD1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP1-LD1 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-37,1 V 
44,2mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
37 W 
63 W 
-65,9 V 
40,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
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Tabela 4.29.5. Especificações do processo BI38-40-TP1-LD2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP1-LD2 
∆tCORR-TOT = 40 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 60 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 240 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-37,1 V 
40,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
38 W 
62 W 
-63,9 V 
44,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 4.29.6. Especificações do processo BI38-40-TP1-LD3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP1-LD3 
∆tCORR-TOT = 60 min 
∆tPASS-TOT  = 30 min 
∆tTOT         = 90 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 360 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-30,9 V 
40,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
35 W 
65 W 
-65,9 V 
44,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
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Tabela 4.29.7. Especificações do processo BI38-40-TP2-LD1. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP2-LD1 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 20 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
23 W 
77 W 
-37,1 V 
43,2mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
33 W 
67 W 
-74,2 V 
45,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
 
 
 
Tabela 4.29.8. Especificações do processo BI38-40-TP2-LD2. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP2-LD2 
∆tCORR-TOT = 40 min 
∆tPASS-TOT  = 40 min 
∆tTOT         = 80 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 240 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-41,2 V 
43,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
33 W 
67 W 
-70,0 V 
44,7mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
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Tabela 4.29.9. Especificações do processo BI38-40-TP2-LD3. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-40-TP2-LD3 
∆tCORR-TOT = 60 min 
∆tPASS-TOT  = 60 min 
∆tTOT         = 120 min 
 
θBASE  =  40 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 240 passos 
∆tPASS   = 10 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-37,1 V 
42,8mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
35 W 
65 W 
-70,0 V 
44,8mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
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a) BI38-20-TP1-LD1  IM01 PAN 
∆tTOT  =  30 min 
 
 
b) BI38-20-TP1-LD1  IM02 
∆tTOT  =  30 min 
 
 
c) BI38-20-TP1-LD2  IM01 PAN 
∆tTOT  =  60 min 
 
 
d)  BI38-20-TP1-LD2  IM02 
∆tTOT  =  60 min 
 
 
e)  BI38-20-TP1-LD3  IM01 PAN 
∆tTOT  =  90 min 
 
 
f)  BI38-20-TP1-LD3  IM02 
∆tTOT  =  90 min 
 
Figura 4.22.1. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38. 
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a) BI38-40-TP1-LD1  IM01 PAN 
∆tTOT  =  30 min 
 
 
b) BI38-40-TP1-LD1  IM02 
∆tTOT  =  30 min 
 
 
c) BI38-40-TP1-LD2  IM01 PAN 
∆tTOT  =  60 min 
 
 
d)  BI38-40-TP1-LD2  IM02 
∆tTOT  =  60 min 
 
 
e)  BI38-40-TP1-LD3  IM01 PAN 
∆tTOT  =  90 min 
 
 
f)  BI38-40-TP1-LD3  IM02 
∆tTOT  =  90 min 
 
Figura 4.22.2. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38. 
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a) BI38-40-TP2-LD1  IM01 PAN 
∆tTOT  =  40 min 
 
 
b) BI38-40-TP2-LD1  IM02 
∆tTOT  =  40 min 
 
 
c) BI38-40-TP2-LD2  IM01 PAN 
∆tTOT  =  80 min 
 
 
d)  BI38-40-TP2-LD2  IM02 
∆tTOT  =  80 min 
 
 
e)  BI38-40-TP2-LD3  IM01 PAN 
∆tTOT  =  120 min 
 
 
f)  BI38-40-TP2-LD3  IM02 
∆tTOT  =  120 min 
 
Figura 4.22.3. Imagens SEM dos resultados dos processos BI38. 
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Tabela 4.30. Resultados dos experimentos de corrosão BI38 de longa duração. 
AMOSTRA ∆tTOT (min) 
hP 
(µm) 
hH 
(µm) 
TCV 
(µm/min) αB Grass 
BI38-20-TP1-LD1  30 44,00 4,50 1,47 5,84o S/ 
BI38-20-TP1-LD2  60 74,00 2,66 1,23 2,06o A. 
BI38-20-TP1-LD3  90 130,6 9,18 1,33 7,04o S/ 
BI38-40-TP1-LD1  30 39,00 3,00 1,30 4,40o S/ 
BI38-40-TP1-LD2  60 84,67 1,00 1,41 0,68o S/ 
BI38-40-TP1-LD3  90 127,6 10,2 1,42 4,48o A. 
BI38-40-TP2-LD1  40 50,00 3,00 1,25 3,43o S/ 
BI38-40-TP2-LD2  80 59,55 0,00 0,74 0o M.A. 
BI38-40-TP2-LD3  120 115,0 8,00 0,96 3,98o A. 
 
Legenda:   S/ - sem formação;   Bx. - baixa formação;   A. - alta formação;    
      M.A. -muito alta formação 
 
 A partir da Tabela 4.30. e da observação das imagens SEM nas Figuras 4.22., conclui-se 
que a amostra BI38-40-TP2-LD2 apresentou uma grande formação de grass, prejudicando assim 
a taxa de corrosão, porém, obtendo-se uma parede bastante perpendicular com ângulo  αB  = 00. 
Este efeito está presente na literatura [4.3. e 4.4.], onde é referenciado como Método do Silício 
Negro, consistindo em um método para determinar-se as condições e os parâmetros do 
equipamento que resultam em um processo tipo BOSCH com alta anisotropia, ou seja   A =  1  e  
αB = 00.  O tema relacionado com o silício negro será explorado em maiores detalhes no  
Capítulo 5,. como uma aplicação do processo de corrosão BOSCH na formação de superfícies em 
silício com alta absorção de luz.  
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As taxas de corrosão  resultaram em torno de  1,40 µm/min  para os processos com tempo 
de passivação  ∆tPASS  = 5 s (TP1). 
 
 Com relação à corrosão da máscara de Ni-P, foram utilizadas as amostras da lâmina 
BICP-3-4, cujas espessuras do filme de Ni-P estão indicadas na Tabela 3.5. do Capítulo 3, para os 
processos de longa duração. Na Tabela 4.31. estão indicadas as espessuras iniciais (tNiP-I) e 
espessuras finais  (tNiP-F)  do filme de Ni-P, a variação destas espessuras (∆tNiP), as taxas de 
corrosão para este filme (TCNiP) em função do tempo total de corrosão. e a seletividade entre o 
substrato de silício e o filme de Ni-P  
 
NiP
Si
NiPSi TC
TCS =
−
         (4.1) 
 
Tabela 4.31. Determinação da taxa de corrosão para os filmes de Ni-P. 
Amostra tNiP-I  (nm) 
tNiP-F 
 (nm) 
∆tNiP 
(nm) ∆t (min) 
TCNiP 
(nm/min) SSi-NiP  
1 763 500 263 30 8,77 168 
2 763 650 113 60 1,88 654 
3 763 460 303 90 3,37 395 
4 763 500 263 30 8,77 148 
5 763 500 263 60 4,38 322 
6 763 450 313 90 3,48 408 
7 763 500 263 40 6,58 190 
8 763 550 213 80 2,66 278 
9 763 450 313 120 2,61 368 
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 Da análise destes resultados, fica evidente que a taxa média de corrosão do filme de Ni-P 
é mais elevada para processos de curta duração (30 e 40 min), caindo para valores bem baixos 
(entre 2,6 e 3,5 nm/min ou ainda menores) para processos de longa duração, viabilizando assim a 
aplicação destes filmes metálicos como máscara dura para processos tipo BOSCH de longa 
duração implementados no equipamento em uso [3.1]. A única dificuldade está no fato da taxa de 
corrosão do filme de Ni-P não ser constante com o tempo, o que dificulta o cálculo da espessura 
inicial em função da  profundidade de corrosão do substrato desejada, porém em função dos 
resultados obtidos, este tipo de máscara metálica revelou ser uma boa opção para os processos 
tipo BOSCH de longa duração implementados. 
 
 
 
 4.4. Conclusões e Discussões Finais com Relação ao Processo Tipo BOSCH. 
 
 O processo de corrosão tipo BOSCH abordado neste trabalho emprega duas etapas: 
1- corrosão e  2- passsivação. Estas etapas apresentam uma concorrência na formação/evolução 
da superfície inferior, ou fundo da cavidade sendo fabricada, e na formação/evolução das paredes 
laterais desta cavidade. 
 
 A temperatura do substrato nestas etapas (θBASE) apresenta efeitos múltiplos e de difícil 
modelagem, resultando em um processo de otimização basicamente empírico na maioria dos 
casos, como observado na literatura [2.9., 2.10. e 2.28]. A pressão de processo e a potência de 
plasma ICP também apresentam efeitos múltiplos e de difícil modelagem, porém foram mantidas 
em torno de 40 mTorr e 450 W, respectivamente, em função da maior estabilidade do plasma. 
 
 A remoção do grass será abordada em trabalhos futuros, em função da implementação de 
equipamentos mais sofisticados para o processo de corrosão em estudo e também com a 
implementação de etapas intermediárias de remoção com soluções químicas (úmida), porém, com 
a desvantagem de ser necessária a remoção do substrato sendo corroído para a limpeza, o que 
pode acarretar outros incovenientes, como contaminação da câmara.  
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 Os perfis de corrosão obtidos, principalmente o efeito de bowing, são decorrentes dos 
efeitos da Função de Distribuição Angular dos Íons (FDAI) e da Função de Distribuição de 
Energia dos Íons (FDEI), ou Efeitos de Espalhamento, juntamente com a Influência dos Campos 
Elétricos (ICE), ou Efeitos de Campo, como apresentados no Capítulo 2. 
 
 A partir de um ponto de vista do processo como um fenômeno complexo e que depende 
de vários parâmetros externos (pressão, potência, temperatura, fluxos de gases, etc.), foi realizada 
uma otimização em função de alguns destes parâmetros  (θBASE e ∆tPASS) com o objetivo de se 
obter maior anisotropia e paredes verticais como resultado final, e que de fato foi realizado com 
sucesso. Estes experimentos permitiram o maior aprendizado de como obter o controle na 
formação das paredes laterais e perfil de corrosão, o que eventualmente permitiu realizar várias 
estruturas inéditas como nanopilares e nanocones e que serão exploradas no Capítulo 5. 
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CAPÍTULO 5 
 
APLICAÇÕES  PARA  O  PROCESSO TIPO BOSCH. 
 
 
 
 
 Neste capítulo são apresentadas duas aplicações do processo tipo BOSCH, sendo a 
primeira um processo de corrosão profunda para a formação da membrana de um sensor de 
pressão, ou seja, um dispositivo MEMS,  e na segunda aplicação, será explorada a formação do 
grass com alta densidade como superfície de alta absorção de luz, denominada na literatura como 
black silicon. 
 
 
 
 5.1.  Membrana do Sensor de Pressão. 
 
 O sensor de pressão explorado neste trabalho consiste em uma pastilha de silício medindo 
4x4mm,  na qual em uma das faces estão localizados os diversos circuitos e elementos sensores 
os quais foram previamente fabricados, e na outra face será usinada a membrana por meio de um 
processo de corrosão anisotrópica. A pastilha disponível já está cortada nas dimensões finais, ou 
seja, se trata de um processo tipo "Pós-Processamento".  A espessura final desta membrana 
(tMEMB) deve resultar entre  20 e 50 µm.  As imagens da pastilha estão ilustradas na Figura 5.1. A 
espessura da lâmina e consequentemente das pastilhas de teste a serem corroídas neste caso é de 
380µm, sendo necessário corroer-se de  330 a 360 µm.  A espessura da pastilha com os circuitos 
é de  400 µm, resultando em uma corrosão necessária de  350 a 380 µm de profundidade. 
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Figura 5.1. Imagem fotográfica do sensor de pressão.  
Quadrado tracejado: área a ser corroída nas costas para a formação da membrana. 
 
 
 Como o processo de corrosão resulta em paredes laterais inclinadas, ocasionando no final 
da corrosão um aumento da área da membrana, projetou-se uma máscara para prototipagem com 
tamanhos dos quadrados que variam  de  1,83 mm  a  2,18 mm com passo de  0,01 mm,  a qual 
está ilustrada na Figura 5.2. 
 
 
Figura 5.2. Máscara para testes de abertura de membrana para sensor de pressão. 
 
Elementos 
sensores 
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 Como se trata de um procedimento para prototipagem em uma pastilha de pequenas 
dimensões, desenvolveu-se uma técnica de proteção da face onde estão elaborados os circuitos e 
elementos sensores, contra o ataque físico e químico do plasma, o qual atuará na face oposta 
convenientemente preparada para obter-se assim a membrana desejada. Estas etapas estão 
descritas a seguir. 
 
 
 ETAPA #1 - Deposição e fotolitografia do Filme de Ni-P na face oposta à dos circuitos. 
 
Esta etapa está descrita no Capítulo 3, item 3.1., porém deve ser realizada 
protegendo-se com fita isolante comum o lado da pastilha onde se localizam os circuitos e 
os elementos sensores.  
 
 
ETAPA #2 - Aplicação de fotorresiste no lado onde se localizam os circuitos e elementos 
sensores. 
 
 Esta camada de fotorresiste tem por função oferecer uma camada de proteção adicional.  
O fotorresiste empregado é o AZ1318 sendo aplicado por meio de um spinner com  7000 rpm,   
e curado à  120 oC   por  20 min. 
 
 
 ETAPA #3 - Fixação da pastilha em uma base de aço inoxidável. 
 
  Consiste em fixar-se a pastilha em uma base de aço inoxidável por meio da fita com 
adesivo nas duas faces. Esta fita serve também para bloquear o acesso dos gases reativos à face 
com os componentes e elementos sensores. 
 
 
 Como aspecto final, este conjunto está ilustrado na Figura 5.3. 
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(a) 
 
 
(b) 
Figura 5.3. (a) Aspecto final da pastilha com as diversas proteções contra a corrosão do lado dos 
circuitos; (b) Foto de uma amostra de silício com máscara de Ni-P, após corrosão. 
 
 
 5.1.1. Processo de Corrosão tipo ICP-RIE com Ar + SF6. 
 
 Em um primeiro experimento, foi realizado um processo de corrosão por plasma ICP-RIE 
(somente corrosão com plasma de Ar+SF6) como referência de processos de corrosão por plasma. 
As condições deste processo de corrosão estão relacionadas na Tabela 5.1. e os resultados obtidos 
na forma de imagens SEM estão ilustrados na Figura 5.4.  A corrosão para a obtenção da  
membrana foi realizada em duas etapas cujos resultados estão apresentados na Tabela 5.2.   
 
Máscara de Ni-P 
Pastilha de Si 
Lado dos Circuitos Fotorresiste 
Base Metálica do ICP 
Base de 
Aço Inox 
Fitas tipo 
Dupla Face 
Base de 
Aço Inox 
Pastilha de Si 
com Máscara 
de Ni-P 
Abertura para corrosão 
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Tabela 5.1.  Processo de corrosão simples para a amostra V-2-4. 
 
AMOSTRA: 
 
V-2-4 
 
∆tCORR-TOT = 120 s 
 
θBASE  =  sem controle 
 
 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 35 sccm 400 W 100 W 
19 W 
81 W 
-70,0 V 
39,8mTorr 
(αTV = 30o) 
5 mTorr 60 min 
 
 
 
 
(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
 
(d) 
 
Figura 5.4. Imagens SEM da membrana para o sensor de pressão obtida por corrosão simples.  
(a) Imagem global; (b) Detalhe do canto esquerdo; (c) Detalhamento maior do canto esquerdo; 
(d) Membrana. 
 
Máscara de Ni-P 
Si 
Cavidade Corroída 
Membrana de Si 
tMEMB 
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Tabela 5.2. Resultados da micro-usinagem V-2-4  da Membrana do Sensor de Pressão. 
Etapa ∆tCORR  (min) 
hP  
(µm) 
∆hP  
(µm) 
TCP 
(µm/min) 
#1 60 151 151 2,52 
#2 60 330 179 2,98 
 
 
 Nota-se que houve uma variação da taxa de corrosão da primeira para a segunda etapa. 
Também é possível observar-se visualmente nas Figuras 5.4. a elevada rugosidade desta 
membrana. A espessura desta resultou em: 
 
 
25,0 µm <   tMEMB  <  43,8 µm 
 
 
 
5.1.2. Formação da Membrana pelo Processo de Corrosão Tipo BOSCH. 
 
 Após um série de experimentos que resultaram em alta formação de grass que 
afetou a taxa de corrosão de maneira significativa, optou-se por aplicar o processo de corrosão 
BI38-10-TP1 o qual emprega ∆tPASS = 5 s, e que não apresentou a formação de grass. O ângulo 
αB resultou nulo neste processo apesar deste apresentar uma taxa de corrosão lateral de   0,2 
µm/min.  As condições deste processo empregadas na formação da membrana estão especificadas 
na Tabela 5.3., as etapas de corrosão na Tabela 5.4. e os resultados estão ilustrados na forma de 
imagens SEM na Figura 5.5.   
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Tabela 5.3.  Especificações do processo BI38-10-TP1 para a amostra V-3-7. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-10-TP1 
Amostra:  V-3-7 
∆tCORR-TOT = 20 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 30 min 
 
θBASE  =  10 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 5 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
25 W 
75 W 
-26,8 V 
40,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
33 W 
67 W 
-61,8 V 
44,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 5 s 
 
 
 
Tabela 5.4. Etapas de corrosão com processos BI38-40-TP2 para a amostra V-3-7. 
Etapa Processo ∆tCORR  
hP  
(µm) 
∆hP  
(µm) 
TCP 
(µm/min) 
#1 BOSCH 60 min 85 85 1,42 
#2 BOSCH 60 min 170 85 1,42 
#3 BOSCH 60 min 233 63 1,05 
#4 Plasma  Ar+SF6 
15 s - - - 
#5 BOSCH 60 min 310 77 1,28 
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(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
 
(d) 
 
Figura 5.5. Imagens SEM da membrana para o sensor de pressão obtida por processo BOSCH. 
(a) Imagem global; (b) Detalhe do canto direito; (c) Detalhamento maior do canto direito;  
(d) Aspecto da parede lateral do fundo. 
 
 
 Com relação às medidas, estas resultaram em: 
 
tSi  =  370 µm 
hP  =  317 µm 
hL  =  75 µm 
tMEMB  =  53 µm 
αB  =  14,8o 
 
Máscara de Ni-P 
Si 
Cavidade Corroída 
Membrana de Si 
tMEMB 
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 O resultado para o ângulo αB foi um valor relativamente elevado para um processo tipo 
BOSCH. Fica evidente nestes resultados o efeito das funções FDAI e FDEI juntamente com a 
ICE (Influência dos Campos Elétricos), sendo este último originado pelo carregamento elétrico 
da amostra, o qual provoca uma distorção local das linhas de campo elétrico nas proximidades 
das paredes laterais e consequentemente uma maior remoção de polímero por bombardeamento 
iônico nestas paredes, resultando em uma corrosão mais intensa na direção horizontal [2.11.]. A 
espessura da membrana resultou próxima do limite superior (de 50 µm), podendo-se ajustar a 
espessura final da membrana aplicando-se uma última etapa de corrosão tipo BOSCH com 
número de passos e consequentemente tempo de processo reduzidos. Por inspeção visual das 
imagens SEM, a qualidade da membrana com relação à rugosidade resultou melhor que no 
processo de corrosão por plasma ICP-RIE. Ficou então demonstrada a possibilidade de empregar-
se o processo tipo BOSCH desenvolvido para corrosão profunda e em larga escala para a 
fabricação de membranas para sensores de pressão. 
 
 
 5.2.  Silício Negro. 
 
 O interesse nesta aplicação surgiu quando ao se observar formações de grass com alta 
densidade, percebeu-se que superfície apresentava uma cor negra e bem fosca, caracterizando 
visualmente uma superfície com alta absorção de luz, pelo menos no espectro de luz visível. As 
aplicações encontradas na literatura para este tipo de formação são as seguintes: 
 
• Aumento de rendimento de conversão fotovoltaica em células solares [5.1.-  5.3.]; 
• Implementação em sistemas de análise química [5.4.]; 
• Fixação mecânica [5.5.]. 
 
 
As Figuras 5.6. ilustram as imagens SEM do grass em alta densidade, formando o silício 
negro na amostra que foi submetida ao processo de corrosão BI38-20-TP2, podendo-se notar 
principalmente na imagem (c) a presença do scalloping, o efeito de ondulação que resulta nas 
paredes  laterais corroídas pelo processo tipo BOSCH. 
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(a) 
 
 
(b) Grand Prize - 53rd EIPBN 2009 
 
 
(c) 
 
Figura 5.6. Imagens SEM de alta resolução ilustrando a formação de grass em alta densidade, 
caracterizando assim o silício negro  -  Processo  BI38-20-TP2,   ∆tTOT = 20 min.  
(a) 3500x, (b) 6500x e (c) 35000x. 
 
 
Passou-se assim a procurar sintetizar esta superfície não apenas em amostras de silício que 
passaram pelos procedimentos de fotolitografia, mas também em amostra sem estruturas 
gravadas e com áreas maiores que as empregadas até então. 
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5.2.1.  Silício Negro formado a partir de mascaras com Ni-P. 
 
Existem duas hipóteses para a formação destas estruturas a partir de amostras que 
passaram pelos procedimentos para implementação de  mascara metálica com Ni-P. 
 
 A primeira hipótese consiste em um micromascaramento induzido a partir de resíduos de 
Ni-P que ficaram agregados na superfície de silício, resultantes do processo de deposição e 
remoção seletiva deste filme metálico. Como o processo de deposição do filme de Ni-P é do tipo 
electroless, e um filme de Pd coloidal é depositado previamente, surgiu a possibilidade de ser o 
filme de Pd coloidal o precursor deste efeito. Para  tanto, realizaram-se dois experimentos, sendo 
o primeiro um processo de corrosão tipo BOSCH em uma amostra de silício onde foi aplicado 
apenas o filme de Pd coloidal e em um segundo onde na lâmina de silício foi crescido o filme de 
Ni-P sendo então removido com a solução ácida (Etapa #6  do item 3.1.). A seguir,  
corroeu-se esta lâmina com o processo tipo BOSCH, semelhante ao empregado na ocasião que 
resultou em formação de grass com alta densidade e o aspecto negro nas regiões corroídas das 
amostras, sendo as condições deste processo descritas na Tabela 5.5. 
 
Tabela 5.5.  Especificações do processo para formação do Silício Negro. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
bSi-T09A 
bSi-T09B 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  10 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15s  
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
22 W 
78 W 
-51,5 V 
43,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
31 W 
69 W 
-80,3 V 
44,6mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
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 Somente a amostra na qual houve o crescimento e a remoção ácida do filme de Ni-P 
apresentou a formação do Silício Negro, o que é um indício de que deve haver algum resíduo de 
Ni-P na superfície da lâmina e que este resíduo seja o precursor da formação do 
micromascaramento.  
 
 A segunda hipótese é que o surgimento do grass se dá por redeposição de partículas 
metálicas que são removidas por bombardeamento físico (sputtering) do filme metálico presente 
na amostra processada. Em [5.8.] foi apresentado o caso de formação de grass a partir de 
partículas de Al removidas de um anel de fixação ao redor da amostra.  O experimento que foi 
realizado para comprovar este efeito consiste em fixar-se uma amostra de 3x3mm de silício com 
filme de Ni-P na face superior sobre uma outra amostra maior de 6x6mm de silício n  <100>, 
com SiO2 nativo removido em solução de BHF foi, como ilustrado na Figura 5.7., e então 
submetida a uma processo de corrosão tipo BOSCH cujos parâmetros estão apresentados na 
Tabela 5.6. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.7.  Arranjo para determinar-se o efeito de formação de grass a partir de sputtering do 
filme de Ni-P. 
 
 
 Ni-P 
Pastilha de Si 
com o filme de Ni-P 
Base Metálica do ICP 
Pastilha de Si 
sem filme 
Fitas tipo 
Dupla Face 
Si 
Si 
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Tabela 5.6.  Especificações do processo para verificação de formação de grass. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
BI38-30-TP3 
∆tCORR-TOT = 10 min 
∆tPASS-TOT  = 10 min 
∆tTOT         = 25 min 
 
θBASE  =  30 oC 
∆tCORR  = 10 s  ⇒  NPassos  = 60 passos 
∆tPASS   = 15s  
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
24 W 
76 W 
-53,6  V 
44,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 10 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
31 W 
69W 
-80,3 V 
45,5mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 15 s 
 
 
 O resultado está ilustrado na forma de imagem SEM na Figura 5.8., sendo que, a pastilha 
de Si com o filme de Ni-P foi removida. 
 
 Após a corrosão, ao observar-se a olho nu a amostra, percebeu-se de imediato como que 
um halo em torno da pastilha com o filme de Ni-P. Ao realizar-se a microscopia SEM, ficou 
evidente a formação induzida do grass a partir de sputtering do filme de Ni-P e posterior 
redeposição. Observa-se nas imagens SEM que ocorre uma formação inclinada do grass neste 
caso, a qual se dá devido à presença do substrato com o filme metálico de Ni-P na superfície, 
fixado no substrato de silício por meio de uma fita adesiva plástica, ou seja, isolante. O 
carregamento elétrico negativo desta estrutura provoca a alteração dos campos elétricos nas 
proximidades da lâmina superior, ocasionando assim este efeito. Nas regiões mais próximas da 
lâmina superior (em torno de  10 µm) o ângulo de inclinação formado é de aproximadamente 17o 
(Figura 5.8. (c)) enquanto nas regiões mais afastadas (em torno de 100µm), o ângulo formado é 
de aproximadamente 6,3o   (Figura 5.8. (d)),  o que comprova o efeito de carregamento. 
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(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
 
(d) 
 
 
(e) 
 
Figura 5.8. Formação de grass induzido pelo sputtering do filme de Ni-P. 
 
(c) 
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A Figura 5.9. ilustra como exemplo, um íon de Ar+  bombardeando a superfície metálica 
de Ni-P e removendo uma partícula, que ao ser depositada na superfície de Si, induz o 
aparecimento de um filamento do grass.  
 
 
 
 
 
 
 
 
(a) 
 
 
 
 
 
 
 
(b) 
Figura 5.9. Ilustração de um possível processo de formação do grass a partir de sputtering do 
filme de Ni-P noinício do processo (a) e formação inclinada dos nanopilares em função do 
carregamento do parte superior de Si coberta com Ni-P (b). 
 
 Em função desta observação, para minimizar-se ou mesmo eliminar-se a formação de 
grass, propõe-se experimentar outros tipos de máscaras como fotorresiste e SiO2 para processos 
de curta duração e metais como Ni ou Cr para processos de longa duração. Para alterar-se PBIAS, e 
consequentemente o bombardeio iônico, deve-se alterar o tipo de equipamento para plasma ICP, 
de (bobina espiral + placa de quartzo) para (bobina helicoidal+ tubo de quartzo) e assim explorar-
se novas condições de operação para o processo tipo BOSCH. 
F+, Ar+, outros íons
      + 
Si 
Si 
Ni-P 
E 
Fita Plástica 
       
-    -    -    -    -     -    -   -    -    -    -    - 
- 
- 
- 
Ar+ / outros íons 
      + 
Si 
Si 
Ni-P 
E 
Fita Plástica 
       
-    -    -    -    -     -    -   -    -    -    -    - 
- 
- 
- 
Ni+ 
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5.2.2.   Silício Negro formado a partir de Micromascaramento com ilhas de Ni 
formadas sobre  SiO2. 
 
 Realizando-se diversos experimentos no sentido de produzir silício negro com superfícies 
de alta absorção de luz pelos processos anteriores, concluiu-se que estes não são muito 
repetitivos, formando materiais algumas vezes com coloração acinzentada, outras com coloração 
marrom. Procurou-se então um outro procedimento para formação do silício negro com maior 
repetibilidade, optando-se por um processo de formação de ilhas de Ni sobre SiO2, cujo 
procedimento de formação está descrito no item 3.3. do  Capítulo 3  deste trabalho. Em amostras 
previamente preparadas com as ilhas de Ni sobre SiO2,  aplicaram-se processos de corrosão tipo 
BOSCH.  Para um processo tipo BI38-30-TP3 com de ∆tPASS = 15s, não ocorreu a formação de 
silício negro, concluindo-se que os intervalos de tempo, principalmente o de corrosão, estão 
relativamente elevados. Passou-se então a operar com processos nos quais   ∆tCORR = 3 s   e    
∆tPASS  = 7 s.  Os parâmetros deste processo estão apresentados na Tabela 5.7. e os resultados na 
forma de imagens SEM, nas Figuras 5.10. 
 
 
Tabela 5.7.  Especificações do processo para verificação de formação de grass. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
wSi-2-3-γC-B2 
∆tCORR-TOT = 18 min 
∆tPASS-TOT  = 42 min 
∆tTOT         = 60 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 3 s  ⇒  NPassos  = 360 passos 
∆tPASS   = 7 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
27 W 
73 W 
-22,7 V 
40,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 3 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
29 W 
71 W 
-65,9 V 
44,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 7 s 
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(a) 
 
Figura 5.10. Formação cones na superfície de Si. 
 
 
 
 Nota-se a alteração das estruturas formadas, que antes eram tipicamente pilares, e que 
passaram a apresentar um formato cônico, sendo então denominadas de nanocones de silício.  Foi 
determinado um espectro de transmitância para esta amostra, o qual está ilustrado na Figura 511.,  
juntamente com o espectro de transmitância para uma amostra de silício sem ser processada.   
É obervada uma diminuição na transmitância de luz para a amostra processada a partir de λ = 900 
nm, co relação à amostra não processada, correspondendo à faixa do infravermelho próximo, 
(comprimentos de onda de 1000 a 5000 nm), utilizando-se um Espectro-Fotômetro PerkinElmer 
LAMBDA 9 no modo espectrofotometria de transmissão, porém com limite superior para 
comprimento de onda de 2000 nm.  
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Figura 5.11. Espectro de Transmitância para a amostra wSi-2-3-γC-B2, obtida segundo o 
processo descrito na Tabela 5.7 resultando nos nanocones ilustrados na Figura 5.10. 
 
 
 
 A partir destes resultados, realizaram-se quatro experimentos, variando-se o tempo total 
de processo  ∆tTOT  em  20, 40, 60 e 80 min  de acordo com as Tabelas 5.8., sendo que os 
resultados na forma de imagens SEM estão ilustrados nas Figuras 5.12.  Nota-se a presença de 
resíduos de FC nas formações cônicas, tornando evidente a afirmação no Capítulo 2 quanto às 
limitações do emprego de processos pulsados, ou seja, tipo BOSCH,  em nanotecnologia. 
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Tabela 5.8.1.  Especificações do processo wSi-2-4-γ2 para  formação dos nanocones. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
wSi-2-4-γ2 
∆tCORR-TOT =   6 min 
∆tPASS-TOT  = 14 min 
∆tTOT         = 20 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 3 s  ⇒  NPassos  = 120 passos 
∆tPASS   = 7 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
27 W 
73 W 
-22,6 V 
40,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 3 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
29 W 
71 W 
-74,2 V 
44,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 7 s 
 
 
 
Tabela 5.8.2.  Especificações do processo wSi-2-4-γ1 para  formação dos nanocones. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
wSi-2-4-γ1 
∆tCORR-TOT = 12 min 
∆tPASS-TOT  = 28 min 
∆tTOT         = 40 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 3 s  ⇒  NPassos  = 240 passos 
∆tPASS   = 7 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
29 W 
71 W 
-22,6 V 
40,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 3 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
30 W 
70 W 
-74,2 V 
44,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 7 s 
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Tabela 5.8.3.  Especificações do processo wSi-2-4-δ1 para  formação dos nanocones. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
wSi-2-4-δ1 
∆tCORR-TOT = 18 min 
∆tPASS-TOT  = 42 min 
∆tTOT         = 60 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 3 s  ⇒  NPassos  = 360 passos 
∆tPASS   = 7 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
31 W 
69 W 
-22,6 V 
41,0mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 3 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
28 W 
72 W 
-74,2 V 
43,3mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 7 s 
 
 
 
Tabela 5.8.4.  Especificações do processo wSi-2-4-δ2 para  formação dos nanocones. 
PARÂMETROS DO 
PROCESSO: 
 
wSi-2-4-δ2 
∆tCORR-TOT = 24 min 
∆tPASS-TOT  = 56 min 
∆tTOT         = 80 min 
 
θBASE  =  20 oC 
∆tCORR  = 3 s  ⇒  NPassos  = 480 passos 
∆tPASS   = 7 s 
Corrosão: 
ΦSF6 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tCORR 
10 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
24 W 
76 W 
-35,0 V 
39,4mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 3 s 
Passivação: 
ΦC4F8 ΦAr PICP PBIAS 
PBIAS_REF 
PBIAS_EF 
VBIAS 
pPROC pBASE ∆tPASS 
30 sccm 50 sccm 450 W 100 W 
33W 
67 W 
-68,0  V 
43,7mTorr 
(αTV = 33o) 
5 mTorr 7 s 
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(a) 
 
 
(b) 
 
 
(c) 
 
 
(d) 
 
Figura 5.12.  Imagens SEM para as amostras:  
(a)  wSi-2-4-γ2,   ∆tTOT = 20 min;    (b)  wSi-2-4-γ1,   ∆tTOT = 40 min; 
(c)  wSi-2-4- δ1,   ∆tTOT = 60 min;   (d)  wSi-2-4- δ2,   ∆tTOT = 80 min. 
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 Para estas amostras foram realizadas medidas de espectroscopia de reflectância difusa 
para a faixa de comprimentos de onda entre  300 e 2100 nm,  utilizando-se um Espectro-
Fotômetro  PerkinElmer  LAMBDA 9 equipado com uma esfera integradora. Os resultados 
destes espectros estão ilustrados na Figura 5.13., juntamente com o espectro de uma amostra de 
Si polida e sem ser processada, que serviu de referência.  Na figura 5.14 está ilustrado o gráfico 
da reflectância difusa para o comprimento de onda  λ = 1000 nm. Para o processo de 60 min, na 
faixa de 400 a 1100 nm foi obtido um valor mínimo de 0,91% para a reflectância difusa em  
λ = 783 nm. 
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Figura 5.13.  Espectros de reflectância difusa para a amostra de Si polida e sem ser processada e 
para as amostras processadas por 20, 40, 60  e  80 min. 
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Figura 5.14.  Reflectância Difusa em função do tempo de processamento p/  λ = 1000 nm. 
 
Pode-se notar que aumentando o tempo de processamento de  20  para  40 min e de 40 
para 60 min ocorre uma diminuição da reflectância para   λ < 1100 nm   e um aumento desta para    
λ > 1100 nm.  O processo de 80min provoca um descolamento desta tendência, devido ao fato de 
processos de longa duração produzirem uma degeneração nas estruturas cônicas, 
consequentemente afetando as características ópticas da superfície. Este efeito está ilustrado na 
Figura 5.15.   
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.15. Evolução dos cones nanoestruturados em função do tempo de processamento. 
20 min                                         60 min                                          80 min 
SiO2 
Si 
Ni
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 5.3.  Conclusões. 
 
 Foi demonstrada a possibilidade de fabricação de membranas para sensores de pressão 
pela técnica "Pós-Processamento"  pelo processo tipo BOSCH analisado neste trabalho, obtendo-
se como resultado uma membrana com boa rugosidade (por inspeção visual), empregando-se um 
processo com taxa de corrosão em torno de 1,44 µm/min com um perfil de paredes laterais 
caracterizado pelo ângulo αB = 17o, sendo que a área da membrana (fundo da cavidade corroída) 
pode ser ajustada por compensação geométrica com a máscara para fotolitografia que foi 
desenvolvida para esta finalidade. 
 
 O processo de corrosão DRIE tipo BOSCH também foi aplicado para obtenção de 
superfícies nanoestruturadas em silício com a formação de nanopilares formados por redeposição 
de material removido da máscara de Ni-P e nanocones obtidos a partir de micromascaramento 
com Ni sobre SiO2, com uma densidade de 13.108 cm-2, onde foi demonstrada a possibilidade de 
controle de perfil (nanopilar para nanocone) bem como a formação de estruturas tipo nanopilares 
inclinadas com relação à superfície do substrato e de nanocones produzidos por um processo de 
corrosão tipo BOSCH caracterizado por um perfil de corrosão com ângulo αB em torno de 10o, 
como pode ser observado na Figura 5.12. c). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 169 
 
CAPÍTULO 6 
 
CONCLUSÕES  E  PERSPECTIVAS  PARA  TRABALHOS 
FUTUROS. 
 
 
 Neste capítulo são apresentadas as conclusões finais na forma de resumo, além de se 
propor sugestões para dar continuidade a este trabalho. 
 
 
 
 6.1. Processo BOSCH com Mascara Dura Metálica de Ni-P. 
 
 Provavelmente, esta é a primeira implementação de um processo tipo BOSCH em âmbito 
nacional, sendo necessário e importante explorá-lo com mais profundidade com relação à 
repetibilidade e uniformidade sobre a lâmina bem como suas aplicações, disponibilizando para a 
comunidade estes recursos em termos de equipamentos e técnicas de operação, obtendo-se taxas 
de corrosão (TCP) da ordem de 1,4 µm/min. 
 
 O desenvolvimento do processo BOSCH com Máscara Dura Metálica de Ni-P também 
mostrou ser viável, pois é um processo de baixo custo  e de fácil implementação, produzindo 
estruturas com profundidade de mais de 300 µm, e formação de paredes laterais com pequeno 
ângulo αb para estruturas de até 100 µm de altura, abrindo um amplo campo de aplicações em 
micromáquinas para sensores e atuadores. Com este trabalho foi possível o aprendizado de como 
implementar um processo tipo BOSCH e como atuar sobre os parâmetros de processo para 
controlar-se o perfil de corrosão e assim obter-se alta anisotropia. O controle do perfil não só 
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permite a fabricação de paredes laterais perpendiculares como também inclinadas, o que abre 
perspectivas para novas aplicações como fabricação de microcanais em microfluídica e 
texturização de superfície para aplicações em conversão fotovoltaica e fixação mecânica, por 
exemplo. 
 
 Os processos de corrosão apresentaram os efeitos de influência das Funções de 
Distribuição Angular dos Íons (FDAI) e de Distribuição de Ângulos dos Íons (FDEI) na 
formação das paredes laterais, resultando no ângulo  αB  entre esta e a superfície do substrato, 
bem como o aparecimento de grass, ou silício negro, comum neste tipo de processo e presente na 
literatura. 
 
 Em termos de melhoria do processo, são sugeridas as seguintes modificações no 
equipamento [2.11. - 2.17.] 
 
• Sistema de controle dos gases com tempos de comutação menores,  de modo a tornar 
possível a implementação do processo com intervalos de tempo menores para os passos 
de corrosão e de passivação; 
 
• ICP com bobina helicoidal, com a possibilidade de ajustar-se a posição da bobina ICP 
em alturas variadas, para assim posicionar o plasma em distâncias diferentes com 
relação ao substrato, e também para avaliar as diferenças entre os plasmas produzidos 
por bobinas espirais e helicoidais e os resultados nas aplicações de corrosão anisotrópica 
de silício e de outros substratos; 
 
• Implementar um sistema de refrigeração mais eficiente para a bobina ICP e para a placa 
de quartzo no sentido de tornar possível o emprego de potências mais elevadas no 
plasma ICP (em torno de 2000 W); 
 
• Implementação de um método de fixação dos substratos, permitindo um melhor contato 
elétrico entre o substrato e a base além de maior eficiência na transferência de calor 
entre este e a base refrigerada. 
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  Como continuação deste trabalho, sugere-se explorar a tanto a repetibilidade como 
a uniformidade do processo. Como perspectiva de novos trabalhos, sugere-se explorar a aplicação 
dos  processos de corrosão tipo BOSCH em substratos dielétricos como por exemplo vidro para 
aplicações em microfluídica [6.1.], e em substratos dielétricos/piezoelétricos como quartzo, 
LiNbO3, LiTaO3, ZnO/safira para aplicações em óptica integrada, MOEMS (Micro Opto 
Electromechanical System) e filtros SAW, BAW e FBAR na faixa de GHz  [6.2. - 6.4.]. 
 
 
6.2. Silício Negro. 
 
 Foram obtidos processos de formação de pilares e cones nanométricos com alta densidade 
na superfície de silício (em torno de 13.108 cm-2), conferindo características de alta absorção de 
luz a esta, sendo as superfícies formadas com nanocones caracterizadas tanto morfologicamente 
como com relação ao espectro de reflexão difusa em função do comprimento de onda (valor 
mínimo de 0,91% em λ = 783 nm), com resultados compatíveis com a literatura [5.3. e 5.6.].  
Para a obtenção dos nanocones, foi aplicado um método de micromascaramento com Ni sobre 
SiO2 com o objetivo de obter-se maior controle na densidade da formação dos nanocones e nos 
formatos destas estruturas. Também foi demonstrada a formação de nanopilares a partir da 
redeposição de partículas do filme metálico removidas por bombardeamento iônico, bem como a 
formação destas estruturas em ângulo empregando alteração do campo elétrico devido às cargas 
acumuladas localmente.  
 
Como  proposta de perspectiva para novos trabalhos, sugere-se pesquisar novas receitas 
de processo para obter-se estruturas com paredes mais verticais no sentido de diminuir-se a 
reflectância difusa e também a implementação de processos de litografia ou de deposição de 
materiais para micromascaramento  com dimensões e espaçamento entre 200 e 1000 nm, para 
elaboração de estruturas periódicas e exploração de superfícies nanoestruturadas com a finalidade 
de estudo das propriedades ópticas não só em silício como também em substratos semicondutores 
e dielétricos como vidro e quartzo [6.5. a 6.7.], e também empregar campos elétricos externos 
para controle da direção de corrosão.  
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